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61 - COnTEXTE. TECH.nIQUE
Dans l'industrie minérale} les protect1.ons contre l'usure par ebraslon
sont constituées d'ac1ers durs} de fontes alllées snt'1-abraslon ou même de
stel1ltes qui sont hsbituellement des alliages 'cobe1t chrome tungstène.
Pour les abrasions les' plus sévères on falt ap·pel à des revêtements
composites bâtis .à partir de matériaux durs.
Parmi ces matériaux les carbures} et part1cullèrement le carbure de
tungstène} ont Joué un rôle prépondérant. L'e.xemple le plus connu est celui
des past1lles de carb·ure de tungstène fritté brfls·ées sur l'outillage à
protéger. Dans ce casJ la phase dure est le carbure WC (6~ de carbone en
polds)1 lié par un film de cobalt. Nous nous intéressons à une IJtl11satlon
n.ouvelle où la phase dure est un alliage carbone tungstène fon.du et où la
l1a1son entre les grains durs est réalisée par une bra·sure (base nickel) au
dépôt.
Le mé.langefondu est bea·ucou_p plus dur Que le c.~rbu.re WC fritté.
Cep.ende.nt son élaboration est nettement plus dlfflcl1e en raison de son
caractère réfracta1-re. Dans la technique traditionnelle le mélange de
poudre de tun.gstène et de carbone (3 /9% d.a carbone en potds) est fondu
dans un four à lnductlon à creuset graphite. Le chauffage 's'opère d'abord_
sur le ·creuset lui-même puis la chaleur est transmlse progre-ssivement au
méla·nge. La fusion dU.mélange intervient vers 2750°C.La coulée (10 kg)
s'opère sur une plaque de cuivre refroldie. Les l1ngots sont par la suite
broyés et tamisés. Cette procéd,ure comporte de nombreux inconvénients:
- Le creuset s'use en apportant du carbone au mélange et en s'oxydant.
Son remplacement entraîne des opératlons lon-gues et fast1dleuses.
- Le taux de carbone du mélang,e est fixé de manière à obtenir une
usure du creuset minimale et une b.onn.e fluidité du métal11qulde.
- Le creuset dOlt être soigneusement isolé thermiquement. Les
motéliaUH utillsés dolve·nt pouvoir supporter les hautes tempé'ratures et
les changements brutaux de température. Seul1e noi-r de c8rb'one supporte
ces contraintes et son util1satlon ajoute un caractère insalubre.
- La vitesse d-e refroidissement est l1mlté·e par 18 grosse Quantité de
métal11Qulde à sol1-dlfler.
- Les particules de carbure de tungstène fondu concassé présentent
une forme anguleuse} en outre, elles contiennent des fr8.gments d'acler
. provenant d·es opérat1ons de boyage.
72 - OBJE.CTlfS DE. l'ETUDE.
L'objec'tif de cette étude est de réaliser la fusion du carbure de
tungstène â l'aide d'un four à creuset froid et de pulvériser le produit
fondu.
La fusion en creuset froid est un procédé très utl1isé à l'éc:hel1e du
laboratoire 'mals Qul au nlveau Industriel en est encore au stade du
développement. Son caractère non polluant le rend très séduisant pour
fondre les matériaux réfractaires. Nous nous proposons de substituer au
procédé .classiQue.. la fuslon' par induction sur un mélange de poudre
extrudé. L'opératlon d'extrusion transforme le mélange pulvérulent en un
asse'mblage compact et légèrement conducteur de l'électrlcité. Cette
faculté autorise le chauffage par induction directe en creuset froid.
La fusion en creuset frold" apporte un degré de liberté supplémentaire.
En effet l'absence de cerbone au seln même du creuset autorise la fusion
de toutes les compositions de carbone. Dans la réallté, seules les
composltlons contenant mo1ns de 42 atomes ~ de carbone restent
homogènes après la solidiflcation. . \
Avec le creuset froid le·métal fondu coule par petlte Quantité par un
processus semi-cont1-nu. Il est alors pOSSIble de le pulvériser avant la
soljdlficatlon. Le prodult final est obten.u "directement sous forme de "
sphérules. Le refroidis'sement dumétal11Qulde deVlent plus rapide et 11
est poss1.ble de ralent1r certaines décomposltlons en phase solide
préju·diciables à la dureté fjnale du p:rodult.
Dans le revêtement antl-usure Que nous utl11sons., les partlcules de
c·arbure sont s.nt.assées en une sorte de bllnd'age noyé dans la brasure qui
forme une matrice. La forme sphérique du carbure prend alors une grande
importance. L'empl1ement prend spontanément la configuration la plus
compacte d'une part. D'autre part} 11 est aisé de compren.dre Que la forme
sphérique donne molns prlse â l'usure par frottement ou abrasion
mécanique.
3 - SCHE.mA DE. L'AnALYSE
Dans l'opti·que d'une étude métel10graphlque des produits fondus} nous
passons en revue les pheses du système c~rbone tungstène â travers les
'études antéri eures.
Puis nous r8ppelons le principe du chauffege per 1nduction et son
appl1cetion p8rtlcul1ère eu creuset froid.
. Nous décrivons le mise eu point et l'optlmlsetlon du c·reuset froid.
Nous insistons sur le processus d'extrusion et les carectérist1ques Qui
conduisent à des extrudés susc·eptlbles d'être fondus en creuset frold.
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Les procédés de pulvér1sat1on des métaux fondus sont évoqués pour
resltuer la méthode de'pulvérisatlon retenue.
'. L'analyse de la pulvérisat10n par rouleau met en valeu'r l·lmportan·ce
de 16 surchauffe du métal fondu et de le première étape de so11d1f1cat1on.
Nous fa1sons également une étude de taille des part1culeset no·us 16
corrélons aux paramètres opératolres grâce â une mesure de la tenslon
superf1clel1e.
Nous modél1sons la solid1fication dendrltlQue éQulaxe des gouttes de
métal11Qu1de au moyen d'un modèle microscopiQue de calcul de rayon de
dendrlte et de v1tesse de crolss·ance rallé à un mo·dèle de refro1dlsseme'nt
à l'échelle de la goutte elle-même. Les résultats du calcul sont étendus à
la meturat10n des branche's de dendrite dans le but d'établir une
corrélatl0·n avec les observations mlcrograph1Q'ues.
Dans une étape f1na1e nous d1scutons les ~tructures métallurgiques
obtenues per rapport aux dlegrammes de phases peu nombreux
prêc'édemment pub11és. Nous analysons l'1mportance de la composltlon
chlmlQ.ue d·es al11ages et de la vltesse de refro1dlssement sur les
structures et sur 1a dureté des produi ts obtenus.
9CHtiPITRE - 1 -
LES PHtiSES DU SYSTEmE
C R onE. Tun STE.nE ET LEU 5
E. 1 E.S
10
1 - LES PHASES
Le système carbone tungstène a été l'objet de plusleurs études.
Cependant le dlagramme d'équll1bre de ses phases reste dlfficlle à établir.
Plusieurs phases ne sont stables Qu'à haute température; leur observation
est malaisée.
Les auteurs s'accordent à consldérer trois phases lntermédialres le
monocarbure \Je/CI l'hémlcarbure W2C et le carbure cub1que alpha WC l-X,
L'hém1carbure de tungstène W2C ex1ste sous trois formes Qui diffèrent par
l'srran.gement du carbone seulement. Le tableau 1.1. décrit la structure
cristalllne du tungstène et des différents carbures de tungstène.
Il! - 1micrO<kr~tt1rés)shlfité tPhast 1struoturt groupt 1 ty~ paramf.trtS référtnc t
1 d'.spac. dt rr.~il~ (M') VICKERS 1 él~~triqli~ 1
(kglmm2) è 20~ 1
i c (SARA 1965) (fi-o."")l
'fi cubique 1m3m A2 31 ,6522 PARRISH 470 0,053
ctntré. 1960 ~Métils Hand-
·Book) 1979
~ htxaqonalf P63 L'3 30,01 47,,28 RUDV
'tr'2C comoact. 1966
b@ta htxagonalf P31 m fPS110n 151 ,809 (2) 47,216 (4) lëNNBERG
'a'2C compact~ 1 Ft2N,(299120'/3) 1986 i
alpha Ih~xa90r,~1~! P3m1 1 anti 29;8 47 ..1 1MORTON 19~J 1450 0,757 1
w2C 1 i ~ ·Cd12 29~9704(9) 47,2793 INat. bur. Stand (PÀSTO~'4 1 compact~ 1
t 1984 t 1979) i, 1
alpha 1 C\Jbiqu~ 1 Fm3m 1 NaC142,48 KRAINER 1t\iC1-x 1 fac~s l , , 1967 i . 1
x =0 , c~ntr~es ; i
·1 i
'tIC hexaqon41~! ?6m2 i 'tiC 29,065 28,366 LEe fEJE\Y' teZ . • 2085 1 '0,192 1
simple ! 1 1961 (PASrOR !
1 1 1 1979) i
Tableau 1.1. Structure cristalline du tungstène et des carbures de
tungstène.
2 - LE runsSTEnE
Dans la classlfic.atl0n périodique} le tungstène est un métal de
transitl0n à orbltale d incomplète (5d4 6s2) du sous groupe VI B. C'est un
métal rare; sa teneur dans l'écorce terrestre ne dépasse pas 1..10-4 ;g.
C'est un métal nouveau puisqu'il a été lso1é au milieu du 18e siècle et Que
l'on a commencé â reconnaître l'intérêt des aciers ~u tungstène à partlr de
1860 seulement.
Le tungstène figure permj les métaux les plus réfracta1res. Sa
température de fusion" 3423°C (RUDV 1966) et 88 feJlble Yo18tl11té
expliquent son utl11satlon dans la fabrlc.ctlon de filaments et contacts
électriques. C'est d'6111eurs le développement de )'lndustrie des lampes à
11
1ncandescence Qu1 a provoqué le grand essor de l'industrie du tungstène
dès 1904. le tungstène est présent da-ns presque tous les contacts
électriques surtout ceux Qui sont le siège d'étincelles ou d'arcs fréquents.
On le retrouve alnsi dans les contacts de circuit d'allumage.. de rupteur, de
régulateur de te-ns10n.. -d'éclateur et de démarreur. Associé au cuivre ou â
l'argent par métallurgie des poudres.. le tungstène c-onstltue des
électrodes génératrices d'arcs. Le tungstè-ne est également très ut1lisé
pour la fabrlca-t1ondes filaments émetteurs d'électrons.. notamment dans
les tubes cathodiques. Le tungstène a une dens-ltê élevée 19..3 g/cm3. Cela
exp-llQue Qu'on l'ut1lise auss-l pour co-nstltuer des disposit1fs amort1sseurs
de vlbration et des contrepo1ds. Il est également très utl11.sé dans des-
al11ages a-vac du nickel et durer pour constltuer des proJectiles
perforants.
Cependant les deux ut111satlons princlpales du tungstène sont la
productlon d'aciers al11és au tungstène et l'lndustrie des carbures (la
product-1-on de W-C concerne 67:1 de la product1on totale de tungstène)
(CHRETIEN 19591 KrR'K-OTH'MER 1963).
3 - LE. CARBURE. DE. TUnSSTE.nE.
Le carbone et le tungstène figurent parmt les élérnents connus les
plus réfractaires puiSQue leur température de fusion dépasse 3400°C. Les
carbures de tungstèn_e WC et W2C ont une -grande dureté1 de bonnes
conductivités électrique et thermique. Ils ont une grande stabjl1té
chimique. Ces propriétés en ont fa1t des matér1aux de choix dans les
ut111set1ons à haute température et sous forte abraslon.
C'est Henri MOISSAN qui le premler réusslt à
élabor-er du carbure de tungstène par fusion à
l'arc du mélan_ge-- de poudres de tu-ngstène et de
carbone dans un creuset en graphite en 1a93.
Mels les premières appllcetlons de carbure
réfractajre fondu n'apparurent qu'en 190-9. A
partjr de là.. les c8rbures réfractajres ont été
utllisés comme substltuts de l'alumine l du saphir
et du dlamant nota-mment pour la fabr1c8tlon de
fl111ères d'étlrage.
·1
'1
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.3 - 1 - Il LE CRRBURE DE TUN6STENE FR ITTE ta
La frag111té des carb·ures 8 cependant conduit à les 1nclure dans des
.alllages.·de tenac1té plus élevée.
C·est SCHRDTER Qu1 posa les bases des carbures de tungstène frittés
ou cém.entês (ce'mented carb1des en anglais ou, Hartmetalle en allemand).
Ces matériaux sont un assemblage composlte de g,ra1ns de carbure WC
<co'ntenant 6~ 13~ en polds de carbone) et d'une matrice de cobalt ductlle et
tenace. Ils sont obtenus par frittage et compresslon à chaud. Le processus
de frlttage est compliQu·é et nous ne .cherche·rons pas à rendre compte de
tous les phénomènes Qu1 y partl.c1pent.
La pO'udre de ca·rbure de tungstène WC est obtenue en portant 1e
mélange de poudre d·a tungstène et de carbone â 1700°C sous ·hydrogène. Le
carbure WC se forme directement en phase so11de. L8 poudre de carbure WC
est mélangée à 18 poudr,e de cobalt (de 3 è 16:1 en poids selon les
util1satlons) puis comprimée sur 300 b·ers. L'ensemble est porté Quelques
heures à 1400°C. Â cette température le cobalt ne fond pas p·ulsQ,ue sa
tetrlP·érature de fusion est de 1492°C. Cependant dès 600°C, 11 dlssout une
partie du carbur·e de tungstène en phase solide. Ilse forme une solution
solide Qul va s'enrlchlr progressivement en WC et parallèlement devenir
liQulde. Le ·11Qu1de contrlbu·e au réarrangement et à la denslf1catlon des
particules de carbure. Au refroldlssement le carbure WC repréclplte sur
les particules non d1ssoutes. Les fabrlcations 1nd.ustrlel1es contle·nnent en
général d'autres carbures ou plusleurs carbures comme T1C~ TaC, VC~ Nb C~
Cr 3 C2, Mo2C, etc. Les carbures contenant une phase l1ante Q·ue nous
E)·ppel1erons "carbures fr1tt.ês" r-eprésentent la prlnc1pale appl1catl0n des
c'8rbures et la plus répandue notamment pour la coupe d.es méta·ux~ le
forage, les plèces d'usure et le matrlçage. (SCHWARZKOPF ~ 1960)
3 - 2 - LE CRRBURE DE TUNGSTENE, FDND.U
Dans la présente étude nous nous 'lntéressons au mélange c~rbone
tungstène et plus précisément aux mélanges susceptibles de donner du
carbure .de tungstène fondu. Ce terme recouvre 8U molns 2 carbures WC et
W2C. Le monocarbu·re WC est plus dur Que l'hém1cerbure W2C, ma1s 11 se
décompose â haute tem.pérature (2760°C). Cela expl1Que Qu'on le produise
par fr1ttage. Par a1l1eurs les carbures de tungstène purs c'est àdlre sans
liant ductile so·nt légèrement plus durs (Tableau 1.2.) et s'1mposent dans
toutes 1es ut111sat1ons ne nécessl tant pas une tenacl té élevée. L'8vantage
du cfJrbure de tungstène WC~ sur les fJutres carbures est son caractère
metal11Que marqué (LOWTHER 1964)1 Qu11e rend soudeble.
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Matériau Hicrodureté - Yteter. Kg/mm2
carbure de ·bore 5700
C8rbure de 3il,ci um 3500
Ca·rbure de tunGstène fondu 3000
Alumine frittée 28.00
terbure de tung~tène pur fritté 2200
WC .94% Co 6" Qrain fin 160·0 - 1700
Tableau 1.2. Dureté des carbures d'après SCHWARZKOPF 1960.
4 - DIII6RtlmmE ·DE PHtl5E.5 Ctl.RBOnE TUn65TE.nE
Le d1agramme de phases cerbone tungstène est très dlfflcl1e à établ1r
puisque plusleurs phases ne sont stables qu'à très haute température.
L'exlstence des' deux carb·ures WC et W2Ca été reconnue et établie par de
nombreux auteurs (HANSEN.. 19·60).
BECKER (1928) pu1s LANDER (1946) et à leur suite GOLDSCHMIDT
(1963) observent une trols1ème phase qu'ils attr1buent à une modiflcation
de W2C â 'h~ute température.
Dès 19301 SVKES détermine la température de fusion de l'a1118ge
carbone tu,ngstène j.usqu'à 9% en pOlds de carbone (Figure 1.1.) et établit un .
dlagramme basé s·ur W2Cet WC.
~ 3200""'-"'--"--""""""'--'--...,.....-T---'
w
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w
~ 2800
w
~
2400
2000
1600
;2 00O~-l......~ -2...L.-0 --J.......0 .. ----40-.-lo50 60
W CARBONF. ATOMES ~
Figure 1.1. 01agramme W-C d'après SVKES 1930.
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Des formes 1nstables -comme W3C~ W5 C2~ WS C3 et W3 C2 ont été
plusleurs fOlS suggérées.
En 1961 DOLLOFF ne retlent QU~ l'existence d-e W5 C3 et propose le
dlagramme su1vant :
() 3200t---......--...--...-----......- ......- .......
.
w
a::
=>
...
«
0::
w
~ 2800
W .......---...........",
f-
24DO
2000
1600
120-°0'=---1O======2*O====3t::O=*-.....L40--S.LO----..J60
W CARBONE, ATOMES %
Figure 1.2. Diagramme W-C d'après OOLLOFF 1961
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En 19651 dans une étude concernant les éQu111bres de phase entre les
métaux réfracta1 res des groupes 1VI V et V1et 1e carbone1 SARA détermine
une nouvelle phase bêta WC cubique â faces centrées Qu'il ne réusslt Que
part1el1ement à conserver à température amb16nte. Son d1agramme de
phases (f1gure· 1.3) est peu d1fférent de celu1 de OOLLO·FF.
c..,)
• 3400
.....,
c:z::
;:)
t-
ee
=.....,
a..
==
.....,
.....
3200
3000
2800
2600
wc
2400
2200
o
w
10 20 30 40 50 60
CARBONE. ATOMES ~
F.igure 1.3. Diagramme W-C d'après SARA 19ô5'
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En 1966 RUDV déterm1ne expérimentalement un autre d1agramme de
phases faisant aussl1nterven1r une phase cub1Que ê faces centréesl
présente à haute températurel Qu'l1déslgne par alpha WC 1-)( (Figure 1.5.).
Son dornalne d'homogénélté est légèrement plus restrelntQue celul
dêtermlné par SARA (Figure 1.4.)
pw,c
wc
2200
,a'WC
0 10 20 3J 40 50. GOW CAR80NE. ATOMES"
Figure 1.4. D1agramme de phasesW-C d'après RUDV 1969
Ledlagramme de phasesgénéralement retenu est basé sur ces deux
dernlères recherches exp-ér1mentales Qu1 font 6utor1té en raison de
l'ampleur d,es moyensut111sês.
SARA tJ fait appel àun ap·pareil d'·analyse thermlQue dlfférentlelle
relatlvement comp11Qué (GOTON, 1963) basé sur un thermocouple graphite
et graphlte bore capable de fonctionner Jusqu'à 3000°C (WEST6ROOK 1960),
Parallèlement il a ut111sé la métallographie sur des échantillons trempés.
Outre la dlffracti"on de ray·ons:)( et 1~8n81yse ch1mlQue, RUDV a fait
également appel 8 l'analyse thermique différentielle, L'apparell uttlisé
(HEETOERKS, 1965) est d'une très grande sensibl1ité et peut opérer jusqu'à
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3600°C. La mesure de tem,pérature est effectuée par un pyromètre
. électronlQue tandis Que la dlfférence' de température entre l'échantillon et
le témoin est mesu·rée par d·eux photodiodes. Les phas·e.s 1ntermédlalres
révélées per ces. deux .8n.alyses expêr1mentales sont le W2C hexa·gonal
compact, le WC hexcgonal simple et une phase cub1Que â faces centrées
Que nous appellerons alpha WC1-X. L'hêmlcerbure W2C s·ub1t en outre deux
transformat1ons allotroplQues àhaute température (RU·DV 1 1967) Qui n'ont
toujours pas été éclalrcles (HOLLEe·K, 1961)
5 - LE. mOnOCt1RBURE. DE runGSTE.nE. WC
Le monocarbure de tu·ngstène WC a une structure hexagone1e simp18.
Les atomes de tungstène sont empl1 és 1es uns BU dessus des autres alnsl
que les atomes de carbone s·e.l0·n 18 séquence AJXJA,X,... dans deux sous-
-réseaux hexagonaux s1mples (flgure 1.5.). Les paramètres de m8111e sont
8=29,065 nm et c =26}366 nm 6vec un tU'ngst'ène sur le·s s1 tes 1a 0,00 et
un carbone sur les sites 1c 2/3 1/3 1/2 (LECIEJEWICZ 1961).
Les distances de coordlnation
sont RWW =ReC =29J06 nm et
RWC =21 J92 nm (LOWTHER, 1984).
Le WC subi tune décomposl t ion
pérltectiq'ue â 2776°C en un l1Quide
à 42 atomes ~ de carbone et le
carbone (.RUDV 1966).
ow
• C
Flgure 1.5. Mall1e crlstall1ne de. WC d'après LECIEJEWICZ/ 1961)
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6 - L'HEmICtlRBURE. DE run65TE.nE. W2C
L'hémlcarbure de tungstène W2C a un OWdomaine d'homogénéité qui s'étend de
• C •25,6 â 35 atomes ~ à 271 oo·C. Il fond de 1 1
ma·ni ère congruente à 2776°C à une • •
composition' voisine de 31 atomes ~ 1
(RUDV 1966). Il subi tune décomposl t1on .
eutectoide en WC et Wà 1300°C (ORTON
1964). 'Cette décomposlt1on est très 3/4
le·nte. Elle nécessite un maintlen d'une
centaine d'heures à la température pour
,
-\être o.bservée. • •• VlLes études de dlffractlon de ne·utron·s
• •
montrent Que ·elp.ha W2C crlstal11se dans •
une structure du type ep·si10n Fe2N (VVON
1968" HAR5TA 1978). C'est- â-d1re Que le 1/4
tungstène se répart1t sur un sous-réseau
hex.agon·al compact et que 'le carbone
occupe part1e11 ement 1es s1 tes •
.
1
.octahédri Ques selon 1a séquence AX BX'} 0
AX B)('} ... (Fj gure 1.6.) • •
1Cependant en 1966 RUDV établit une
tranSformat1on du premler ordre se
produisant à partir de 2450°C par
laquelle l'hémlcarbure alpha W2C voit son
sous réseau de carbone se désordonner. La
structure de W2C devient du type L'3} •
. c'est àdlre Que le carbon-e occupe d'une • ••
manière aléatoire la moitié des sites •
1 -
•
octahédriques
Figure 1.6. Structure type epsilon Fe2N
de elpha W2C d'fI·près YVON (1966).
En 1967J grâce â l'ut11198t1on d'un appareil d'analyse thermlQue
différentielle plus performant (HEETOERKS 1 1965), RUDV détermine une
seconde transformation r8p1de du W2C vers 21 OO°C. Selon cet auteur,
l'hémlcarbone W2C existe sous trois formes différentes. Le gamm8 W2C de
structure désordonnée L'3 existe entre 24504 Cet la température de fusion.
Une forme orthorhombique bêta W2C est stable entre 2100 et 2450°C et
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dont le sous-réseau de carbone" correspond â l'arrangement zéta Fe2N.
Cette structure particu11ère est confirmée sur des échfJnt1110ns portés
entre 2300 et 2450°C (MORTON 1972)
La forme basse tem"pérature 6lpha W2C est stable au dessous de
2100°C, malgré tout, des échantillons trempés àpartir de 2400°C·
présentent la structure ordonnée epsl10n Fe2 N(YVON 1968). De la même
manière, un échant111 on" ayant subi un tral tement therml a"ua â 1650°C est
légèrement désordonné (HARSTA, 1978). Un autre auteur confirme la
structure du typeFe2 Npour le W2C obten"u en carburant des lames de
tungstène à 1700°C (EPI"CIER 1963). Un autre échant1110n fondu dans un
four à arc et refro1dl à env1ron 150K/s montre une structure du type
epsl10n Fe2 Npartiellement désordonnée (LDNNBERG 1986).Les atomes de
-~ carbon-e occupent part1el1eme-nt 3 pos1tions d1fférentes (Figure 1.7.)
comme le mo"ntre le tableau 1.3.
la .0---........
o
·---.......0z:o
o
Z=1/2
Figure t.7. Sites de carbone dans la structure epsilon Fe2 Ndu \·Y2C
d'après LONNBERG 1986. .
Les Sl tes 2c ne sont pas représentés sur 16 fi gure 1.6. Les paramètres
de mailles sont"·les suivent: 8 =29,90 nm c =47,2 nm
Structure
e ilon FeZ Nidéale"
W2C fondu à l'arc
W2C recuit à 16S00C
la
100
82
100
2e
o
22
12
2d
100
63
65
réfé-rence
TOTH 1971
L NNBE"RG 1986
H RSTA 1978
Tableau 1.3. Pourcentage d'occupation des s1tes'de carbone d6ns
l f hém1cerbure d'après LON"NBERG 1966. .
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7 - LE. CltRBURE. CU,BIQUE ItLPHIt WC1-)C
-
La phase cublQue a été ld·entlfl~e très tôt mais attribuée par erreur à une
forme de W2C (LA.UrZ 1961, GOLDSCHMIDT 1963) ou â WS C3 (DOLLOF·F 1961)
SARA propose une transformatlon péntectoide à 2755°C :
WC = alpha WC1-X+ C .
et une déc'omposition péntectlque à 27BSOC :
alpha WC1-X :::=.llQulde+C.
Tandis Que RUDV propose une fusion congru·ente de la forme cubique à
2747°C pour une compositl0n de 39 atomes sg. Il prop'ose égale.ment une
décomposltfon eutecUQue alpha WC 1-X et Wl:pour la compositfon à 41
atomes ~ à 2720°C (Flgu·re 1.4.)
Les deux auteurs observent-une structure cubique à faces centrées du
type Na Cl (2 sous-réseaux cubfQues à faces centrées) dont le paramètre
de maille est voisin de 42,20 nm (Flgure 1.8.)
ow
• C
Flgure 1.8. Carbure de tungstène cubique alpha WC 1-)(
La phase cubique sublt une décompositlon eutectoïde r8plde entre
2525 et 2530°C. Elle s'st très difficile â stabl11ser pou:r les observatlons à
température ordlnalre. La phas·e cubique est toujours partiellement
décomposée même en étant trempée à plus de SOO°C/s (RUDV 1966).
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Des auteurs ont mO'ntrê Que l'électro-érosl0n éta1t un moyen simple et
efficace pour produire et f1g·er la phase cub1Que haute température
(KRAINER 1967). Les étlncelles pro·duites permettent d'injecter une grande
énergie. dans un volume restreint. Ce volume est refroid1 très rapldement
par lematértau a.lentour. De cette man1ère, le dia'gramme de ~ARA 8 été
conf1rmê. On a trouvé une structure c·u.b1Que pour. une composlt1on Y9is1ne
de 50 atomes ~ de carbone avec un paramètre de ma1lle de 42,46 nm.
(Tableau 1.1.)
Cependant d'autres mesures et des obs·ervatlons métallurglQues ont
montré Que la limite de concentration de la phase cublQue alpha WC 1-X
êtatt de 40 atomes 1 8 la température de l'eutectiQue avec le monoc·arbure
hexagonal WC. ·D'B·utre part les carbures formés avec les métaux du groupe
VI B (Cr, Mo) ont une faible enthalpie de formation. On .peut donc
raisonnablement suppo.ser Que le maxlmum de stabilité des phases
1ntermé.dla.1res se déplace vers les compositions sous-stoechiométrlQues
e·n raison de l'effet dom1nant de l'entrople sur les phases comportant des
défauts (KRAINER 19,67).
Un c·alcul basé sur le modèle des solutions régulières admet pour les
mesures de SARA {19651 un solldus plus proche de celui de RUDV (1 966).
Cependant le l1Quidus et l'eutectlQue entre WC et alpha WC 1-)(
semblent remis en cause (GUSTAFSON1966).
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CHtiPITRE - 2 -
LE. CHtlUfFtiGE. PAR 1 DUCTln
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1 - 6E.nERtll1TE5
LorsQu'un courant alternatlf çlrcule dans un solénoïde~ 11 crée un
champ magnétique alternatif. Tout matér1au conducteur placé dans ce
.c·hamp variable est le slège de courants induits Qui tendent â annuler les
variations de flux du champ inducteur. Parcouru pa·r des courants induitsl
le matér1au s'échauffe par effet Joule.
L·e chauffage par induction est bien adapté à la fuslon des matériaux
métalliques à. haut p·olnt de fusl0n.
- la chaleur est créée au seln même du matériau à cha·uffer et 11
n'exlsteaucun contact entre la s·ource d'énergie et le mBtér1au.
- Les fours â lnductlon ont une faible inertie thermlQue et sont très
souples d'utilisatlon.
- Le chauffa·ge est très rapide grâce â l'obtention de densités de
puissance élevées (GOUDET 1959).
2 - E.QUATIOnS DE. mA)(WELL
2 - 1 - ECRITU·RE G'ENERALE
Les cha·mps magnétique et électrique sont décrits par les équations de
MAXWELL (SCHERC·L1FF 1965).
'"Lot E. :: - ?JB/ at
~ B =- 0
JtJ; H :: J + 'dD/dt
BChamp magn.étique
ECham'p .é1ectrique
HExcitation megnétiQue
oInduction électHQue
Qdensité de charge éle·ctr1Que
J Densi té de courant
·(2.1.)
(2.2.)
(2.3.)
(2.4.)
(2.5.)
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Avec les lots de comportement
B:1J-r1
J.1 perméabl11té magnétlQue
D=tE
€ perm1ttlvltê
J == (.If / f)'( E. .} I\T" /\ B ) 10/ dl oh t'Y' (2.7.)
f réslstlv-lté.. v v1tesse d'une ptlrt1cule du milleu.
En falt dans les appl1catlo-ns considérées.. le te-rme M* 1\ B est
négligeable de sorte Que 16 101 d'Ohm se rêduit à :
J.:: E / f · (2.8'>
2 - 2 - MRTER-IRUH CON-DUCTEURS
Nous nous Intéressons aux matér1aux co·nducte-urs.. po.ur leSQuels le
courant de déplacement aD/dt est négligeable devant 18 densité de
courant J. Les éQ-uatlons de MAXWELL s'écnvent alo-rs :
~ B := 0 (2.9.)
~ E :::: -- d Blat
Mt H == J (2. 11.)
La perméabilité .u est constante et égale àcelle du vide. Ainsi ie
champ êlectr1Que Eet le champ magnêt1Que B sont rel1ês par les êQuat10ns
cLiN- 8 -:::: 0 (2.12)
Jwt" E = - d B/'dt (2.13)
Mt B == (IJ- / p) E (2. 14)
En êl1m1nant J entre les deux dernlères éQuat10ns 11 v1ent :
- ~B/dt::: (p / p..) Ilht(-ut B) = (f /f-L-).(-'\728 +-~{dùv~){2.15)
d'ou l'êQuatlon de l'1nduct1on ::: 0
'0 B / <)t :::. (f / tJ-) '\}2 B (2. 16)
125
3 - cOnDUCTE.UR PLAn SEml-lnflnl, nOTion DE
PROFOnDE.UR DE. PenETRATIOn
Consldéronsun conducteur plan seml1nflni, limité par le plan xOy.
Supposons 1e soumls6 un ch8mp magnêt1que sinusaidel, diri gé selon
Ox, de pulsetl0n CD: .
Bx ::: 80 x. e-oc.p (i wt) (2.17)
l'équation de l'induction (2.16) se réduit à :
oBa:./~t == (p/~) "d 2 8:t:.ld~z (2.18)
L'induction ne modifie pas la pulsatlon w du champ magnétique. On est
conduit â chercher une solution de 18 forme:
B:e = 6(~)' €IXf-" (fwt) (2.19)
8'ët ::: B~ = 0 (2.20)
G(2) vérifie l'équation
fi' - 1.(,..1,/(') LV El -= 0 (2.20
qui peutsêcrire~ compte tenu du fait que J=(1+J}2/2
G1J _ ((1 + 1-) 1d )2. 6 == 0 . (2.22)
avec S":::(2p /(00 p.»)filrofondeur de pénétration. (2.23)
Compte tenu desconditlons aux limitesl la solution s'écrit:B~ =- Bo~ eocjv{ - (A4-<f) ~/~)~(1wf;) (2.24)
~ lJ- ::. Ba- = 0 (2.25)
La densité du courant lndutt, J s'en déduit:
r :: ( -1 / M-) JL.et" B (2.26)
J .: ( 0 1 J't 1 0) (2.27)
~;e: ('1/J..L) d 8X./d~ ==(Bo:lC- /(p-è)Wf-t) exr(- 0+f1}/J))ex~~ wt). (2.28)
J~= Boa: i/2/(J.Ld) €/x'p(-.(..{+1)=}/cJ) d-p{i(wt+-7T74))
Ji := Jo~ (- (1 +- 1) ~ 1cl ) exp(i (wt+Tï/ 4» (2.29)
Evaluons la valeur efficace de 18 densité de courantj 27r/CA':reU = (\ (A,? 1 (2.lf)) 0 J '/'clr ) "'/z
311= Bo':t 1(1/2. f- 0) fU-p(-lt/d ) (2.30)
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L'express1on (2.30) montre Que le courant 8 tendance à se concentrer à
la surface du matérlau à chauffer puisque sa denslté décroit
expotentlellement de' la surface vers le coeur du matériau (flgure 2~ 1.)
zo
JeffJo eff~""""""'------------'"
F1.gure 2.1. Rép.artitlon de la valeur efficace de la denslté de courant.
L'1ntens1tê parcourant le matér1au est: «) . •
1::::. ['"'Ji- ~=: Jo~Cf(wt+7r/4-))~ ~P(-(--1+1)~Jd}d~(2.32)
1= Jo e-x-p (i (wt + 7C"/4-)) d /0 + 1-) (2.33)
Soit
1= Jo exp (1-' U.it) . cr! Vi (2.34.)
Le courant est cone éQuivalent à un courant unlformément réparti sur
une épal sseur a/Vï. ·
Du point de vue de.la puissance dissipée par effet Joule, on assimile
la répartition du courant à celle d'un courant uniforme sur une épaisseur S
â la surface du matér1au : la profondeu.r de pénétration (Figure 2.1 Q)
cl" =- (f / (lC' fL f- ))"12 (2.35)
La tendance du. courant à se concentrer à la surface augmente comme
la racine carrée de la fréQuence~ Les matériaux de réslstlvlté élevée
.autorlsent le chauffage à coeur pour des fréquences faibles. L.s calcul
précédent reste valable pour des conducteurs de fa·rrne d1ffêrente à
condition Que leurs dimenslonssoient sufflsamment grandes devant la
profondeur de pênétrat1on.
Pour un cyl1ndre plefn, 11 faut Que le rayon Rvêr1fie (OUPERRIER1956) =
R )- 2 ~ (2.36)
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4 - pUlsstincE. TRltnSmlSE DAns un BtlRRE.tiU
CYLinDRIQUE.
Le metérlau 6 cheuffer est ess1-ml1é à un b8rreeu cy11ndrique plein de
.rayon Rp.1ecé dans un solénoïde· (Figure 2.2.)
Courant
Inducteur
Champ magnétique H
Courant induit l
Figure 2.2. Chauffage d'un barreau c,yl1ndrlQue.
(2.37)
(2.39)
(2.38)
Le courant ,qui circule d'ans le solénoïde crée un champ magnétique B
8x1al.
L'équation de l'induction (2.16) s'écrit pour un champ sinusoïdal de
pulsation CJ:) (SIMPSON 1960) :
d1. B 1d 't.2. + (4 / Il- ) d l?> 1~ ~ - (i w / e)p- B =0
Elle admet pour solution:
Ba: Bo B0 ( ( - 2 f )"/2 )z, / cr)
8 0 ( ( - 2 i )"12 R Iv )
B~ :=: Be :: 0
8vec BO(x) fonction de Bessel d10rdre o.
Ecrivons ber ()() 18 partie réelle de BO (x) et bel (x) sa partie
imaginaire et posons k = (- 2 i )"1'1./d .
B ::: Bok(~)+d1Jei,(~) €IX- ('wb)~ (~R)-+ i ~(~R) F ~ (2.40)
(2.41 )
(2.42)
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Le courant 1ndu1t J est donné perl'éQuat1on d-a MAXWELL:
.r == (A 1f-.l) Mt- 'B (2.26)
Soit: J g:: - (A / }L ) (a B=} l'à -1..) e:t J}:::. J /t. == 0 ..
Je:-~ ~~~) + -i ~/(~t).(2)( ('wt)
IL- kl~~) + 1 Jei(~R) f d
Introdulsons deux fonctions (SIMPSON 1960) :
rr== -2..... Jeif(.fa,lI) -8eA,~)- ~(~) -&i (-tt 1,)
Â1, ~1. (~) + ~~ (14,,-,)
X =i. .b;.' (.Alto) JJti~ -+~f/MJ. -Cet.~J (2 43)
!.'t ~t~) + JJec:z.(~) ·
avec ~t-:t)::: d(k ~))/()x. et- Jt;.1('X)= ~ ( .te.:C ')())Id x
Le f1 ux~magnét1Que embrassant 1e ba'188U est : .
cD =- 1
0
B, 2.1T1'2,. c<n.. -= Bo. 2 TCn · (fI-JX) (2.44)
Le pulssance Joule d-égagée -par un-lté de longueur s'é'cr1t :
P =- ..LR 21C IV f J".2d;t. -= (2;r5,} 1jJ.2.)~f· (R.2.jS"Z)X (2.45)
Ainsi la tension d'alimentation de l'inducteur est proportionnelle àII- iX"
et la pulssance Joule dégagée par unlté de volume est proportionnelle à
X.
La courbe représentant II et X(Flgure 2.3.) montre que le chauffage
perd rap1dement de son eff1c8c1té lorsque RIr- devient lnfér1eurà 1.75.
1 ...---==~-~------r---r-""""----r----""
°0 1 .. 2
Figure 2.3. Fonct1ons pi et kh1.
3 4 R/8
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5 ~ EQUIPemEnT
5 - 1 .. DESCRIPTION
Nous utilisons un équ1pement de chauffage par induct10n constitué
d'un générateur â haute fréquence} de coffrets d'adaptation et de
compensation.. et des 1nducteurs.
5 - 2 - LE GENERATEUR ft HRUTE FREQUENCE
Le générateur utilisé est un générateur epénodlque â tnode.. délivrent
une puissance utile de 100 kW dans une gamme de fréquence compris-e
entre 100 et 400 kHz.
, ~
1
inducteurcoffret
,'--- . tra~sformate~r
1 i grlll e .
..._ ...... .. _ ...__. _.. _. . __ .: L.....:. . ._.J
générateur apériodique
,. -- . -- ,......- ....) ("- ._ .. - ..... - ..
1 r- i
!
1
commande pUlssance
Figure 2.4. Schéma de principe du générateur apériod1Que à triode.
Le générateur à haute fréQuence fonctionne de la manlère sulvante :
La commande de puissance repose sur l'utilisation de thyristors de
puissance. L'Betlon sur· un potentlomètre permet de n'utiliser QU'une
fractlon de chacune des Sl)( deml-alternences de la· tension tri.phasée du
réseau (Fjgure 2.5)
v
t
F1gu-re 2.5. Fonctionnement du thyristor.
30
La fract1.on de tens10,n est élevée par l'1nterméd1a1re d'un
transformateur haute tension. La h·aute tension altemat1ve est redressée
par une batterie de dlodes au s11 j c1 um puls 1j ssée par des co·ndensateurs~
. Nous retrouvons ainsi une tens10n cont1nue rég18ble entre 0 et 10 kV entre
l'anode·et la c'athode de chacune de·ux tr1o'des de puIssance Qui const1tuent
l'oscl11at·eur proprement· dIt. Le courant âhaute fréQuence et haute tenslon
traverse f1n'3'lement un transformateur Bbalsseur de tenslon d1t
apérlodiQue cer 11 peut fonctlonner sur une· large gamme de fréQuence
(ERNST' 1981). Le fonctlonnem.ent du générateur repose sur les propriétés
du clrc:u1t résonna'nt parallèle 1nductance ctJpaclté.
5 - 3 - LE CIRCUIT RESO.NNRNT
L'lnducteur et la charge ont un·e lnductance équivalente.. L. Ils sont
essociés â des condens8teurs de capeclté, C. L8 réslstance du clrcuit est
esse·nt1el1ement celle de l'inducteur, R.
c
-..-
L
R
F1Qure 2.6. Le clrcult résonnant.
Le circu1t présente des oscillations lorsque le condensateur chargé se
décharge dans l'inducteur.
La 101 des mailles s'éent :
. L cl' l /d.-t'l. + R dI/c1t -t- (.-1 le) r == 0 (2.46)
Cette êQuat10·n admet des solut1ons de 18 forme (GRIVET 1960) :
r =- I" ~r(.M.t) + r 2. exP0rt ) (2.47)
Les vetleurs de u et de v dépendent du s1gne du terme:
R2'" 4 LIe
La "réslstance de rlnducteur est très faible (~O-2.Q).
Nous sommes dans le ces où :
R2 - 4- LIe <0 (2048)
Le régime est du typ.e s1nusoTd81 emort1
I : r4 eXp (- Ri: Ifl L) ).( A(JfO (..Ut; + B~ wc) (2.49)
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Sa pulsat10n s'écrit:
w -==. ( /f I( Le) - R2 If#. L') )Ih;:::- Lé"12 (--1- R'2.C/ft,Lt1i2.50)
Du fait des valeurs de Rpetites, west pratiquement égale à la
fréquence propre du c1rcu1t 0:10
CA? ~ Wo = (L C)-"Iz (2.51)
5 - 4 - L'ose1LLATEUR ~_.' .-.. ·~r.
Pour des valeurs de Rconvenables.. les oscillat1ons du circuit
résonnant sont amorties. Pour entretenir les osc111atlo·ns.. Il faut fournir
de l'énergie électrique au circuit (DUPERRIER 1956). Les triodes
compensent l'amortissement des oscillations en chargeant pério'dlQuement
1es condensateurs ·à· part1r d'une source de tanslon cont1nue.
circuit osc·illant·
+
haute
tension
continue
Fig.ure 2.7. Princ1pe de l'oscillateur â triode
Oa.ns une tr1ode.. les électrons émis par 18 cathode n'attelg.nent l'anode
Que pour une certaine valeur de tens10n entre la grille et la cathode. Pour
Que l'oscillateur fonctlonne, 11 est nécessaire Que lB tension de grille solt
de même pulsatlon· Que celle du c1rcu1t osc11lant. On sat1sfa1t cette
cond1t1on en r·envoyant une pa'rt1e de la tens10n du c1rcu1t osc111antvers 16
grille par contre-réact1on. (F1gure 2.7.)
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.5 - 5 - LE COFFRET DE COMPENSRTION
Considérons le·clrcuit osc111ant R~ L~ C. Solt, U18 tens10n aux bornes
de ce c1rcu1t, Ile courant Qu11e tray·erse et \f le déphasage entre Uet 1. La
pu1ssance électrique suscept1ble d-être transformée en puissance
thermIque est, 8·U rendement près, la pu1ssance ect1ve (F·OUILLE 1959) Qu1
s'écrit:
P:. Ul ce;> lf =: RI2 (2.52)
Cette puissance est positlve, elle est abs·orbêe par le c1rcu1t
oscillant. Le courant 1est d'aut8nt plus élevé Que facteu.r cos t{' , appelé
facteur de puissance est faible (à puissance active égale). Or la limlte de
fonctl·onnement d'un appareillage électrique, générateur ou récepteur est
généralement f1xée par l'êchauffement,c'est 8 dire, par le courant. Oautre
part, la pulssanc.e maximale Que peut transmettre une 11gne est déterminée
par la ch·ute de tensl0n, laQ·uel1e est .proportlonnelle au coura·nt. Il résulte
Q·uel'ut111sateur à1ntérêt â relever le facteur de pu1ssan.ce de ses
1nstallatlons pour en tirer le me1l1eur part1.
La puissance réa·ctive désigne l'ex·pres.slon :
Q::. VI~f = T.(Ltor- I/(Cw)) -= Lu:Jr1 -r2.jcl.ô (2.53)
Cette expression montre Que l'inductance absorbe la puissance
réact1ve L cv 12 et Que le condensateur fourn1t une puissance réactive:
P réactlve condensateur =12/CLt) =U2Cw· (2.54)
Le c1rcu1t Qul a un faible facteur de puissance absorbe beaucoup
d'énergie réactive. Pour relever le facteur d·s pUlssancel la solution la plus
simple est l'adjonction de condensateurs Qui fournissent l'énergie réactive
nécessaire. Les condensateurs sont regroupés en batterie dans un coffret
(0, là 1 llF). Les condensateurs utl11sé.s ont blen sûr des caractéristiQues
propres et notamment une tension m8xlmale admlssible et une puissance
réactive maxlmale admlsstble. Aux très hautes fréquences l'expression
(2.54) montre Que. la puissance réBctlve peut devenlr très élevéeo Nous
utl1isons des condensateurs de 0,33 .uF Qul tolèrent une tenslon max1male
de 450 V et une pu1ssance rê.act1ve maximale de 100 kVAR. A 350 kHz la
tenslon maxl:male appliquée sera de l'ordre de 370 V par condensateur.
Pour s'assurer une marge s·écurltél on est amené â mettre 3 ou 4
condensateurs en série de manière à rédu1re la tension aux bornes de
chaque con·~ensateur.
Nous adaptons la frêQuen.ce du c1rcu1t en cho1s1ssant une y·eleur de
capac1té. Pu1s le géné.rateur s'8ccorde d1recteme·nt en fréQuence, de
man1ère àmaintenir le facteur de pu1ssance toujours très vo1s1n de 1pour
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toutes les condltions de fonctlonnement. Le circuit oscillant offre a1ns1 â
chaque 1nstant une 1mp,éd,ance purement rés1stive. Le générateur ne vo1t
transiter Que la pu1ssance act1ve. Cette solution permet d'installer le
coffret et par 16 sulte les 1.nstallatlons de ch.auftage âplusieurs mètres du
générateur avec des pertes sur la ligne de transmIssIon mInImes..
Le coffret de compensat1on comporte en outre deux autotra·nsforma-
teurs. L'un appelé transformateur grille permet d'ajuster la fraction de
courant nécessaire ft'U pl10tage des triodes. Pour le régime conseillé par le
constructeur (CELES) 1a tansi on p,rêl evée se s1 tue vers 14.~ de 1a tanslon
anode-catlode. Le seco,nd transformateur appelé tra-nsformateur amont sert
â adapter l'impédance en fonction de l'1nducteur choisi.
5 - 6 - LES INDUCTEURS
L'inducteur est un solénoide en cuivre. Lorsque le solénoide est
sufflsamment 10'ng pour Q·ue l'on pulsse admettre Qu'11 prodult un champ
magnétique unlforme H, celui-cl s'écr1t (GOUDET 1959) :
H -:::: N 1. lE (2.55)
Nnombre de spi ras
1longueur du solénoïde
1courant traversant le solénoïde.
Appelons d le diamètre du boblnage~ le flux d'lnductlon s'écrit:
([) = N Il dl. rc- H/4- -== fL le N2. cf} l / ( I.f e) (2.56)
1'1nductance vaut donc :
L -= f-L TC N~d?. /4 E · (2.57)
LorSQue le solénoïde n"est pas très long, 11 faut lntrodu1re un facteur
corre-ctif, le fa·ctèur d·a Nagaoka <OUPERRIER 1956) :
L -= ( r- rr N z. ct ~ / 4 f). k (2.56)
6vec:
1 k -= tA -1- 0,'+4 clll)_1 (2.59)
L'lnducteur est construit à l'aide d'un tube de cuivre. Une clrculatlon
d's'au à l'1ntérl·e,ur assure son refroidissement. Il existe plus1eurs· formu'les
emp1riQues pour calculer l'1ndu'ctance (j'un tel bob1nage tenant compte de
l'aspa-ce entre chacune des spires et de l'effet de peau â l'lntérieur même
du con.ducte'ur forma.nt la bobine 1nductr1ce. Let formule précédente donne
malgré tout un ordre de grandeur sat1sfa1sant.
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5 - 7 - ME:SURE DE L ET DE R
Un moyen commode ·pour prévolr le fonctionnement du clrcuit osclllant
est de mesurer l'1nductanc·e·L et la résistance Rde l t lnducteuro Pour cela,
on ut111 se 1el mesure du d.écrémant logen thm1 Que (DELAGE, 198,2)0 On
charge les condensateurs du clrcuit osclllant à l'elde d'une source de
courant continu, puls on en'reglstre le s1gn81 de décharge à travers
l'inducteur à l-alde d'un oscilloscope à mémoire.
C
circuit
oscillant
A
YNC oscilloscope
~ 1If !~_ .... -_. ---
Y=A
x=t
Figure 2..6. Mesure du décrément logarlthmiQue
On obtient dlrectement 16 fréQuence d'oscl11atlon f (Figure 2e8.). La
valeur de l'1nductance équivalente est donnée par la condltlon de
résonnt3nce.
L = A l(cc.a2j -= -1/(if-7r2C f~) (2.60)
La réslstanceêQuivalente du c1rcultest :
R -= (Lw l(plC))~ ( A", / AI11+p) (2.61 )
An est l'amp.l1tude de la n-lème osc111atlon et An + p celle de la
(n+p)1ème.
5 - 8 - PROCEO-URE D'ADRPTRTION
Le.coffret employé permet d'ut111ser des 1nducteurs de Quelques
sp1res bob1nées sur un d1amètre de Q-uelQues cent1mètres â Quelques
d1za1nes de centimètres. Le d1amètre 1ntér1eur du solénoïde est en général
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flxépar1e matér1au â fondre. L'a nombre de sp1res de l'lnducteur Npermet
un premier aJuste~ent de la fréquence de fonct1onnement (f 1nversement
proportionnelle â la raclne carrée de Let Lproportlonnelle â N). La valeur
de'la capacl té en c1 rcul t en cO.nst1tue 1e second. On n:e peut cependant
atte1ndre Que Quelques 'yaleurs d1scrètes pour l'1nductance L et la capacité
c. Le fonctlonne'ment optimal du générateur est détermlné â partlr du
réseau de ca·ractéristlQues des tr10des (intensité anode en fonctlon d·a la
tension ana.de) et du courant trev·ersent la grille. LorsQ.ue nous nous
écartons de ces caractérlstlQues le tube fonctionne mal et le rendement
électrique du générateur peut s'amoindrir notablement. Les conditions de
fonct.ionnement les plus favorables sont obtenues lorsque l'1mpédance du
clrcult utl11sé, L/(RC) est égale â l'impédance caractéristlQue du
générateur c'est è djre 10· S2 dans notre cas. Cette adaptat10n
d'impédance est réalisée à l'aide du transformateur amont et
accessolreme·nt en modlfiant la géométrie de l'lnducteur.
6 - fUSiOn En CRE.USET fROID
L'Bnalyse précéde·nte caneeme le chauffage et la fusion en creuset n·on
conducteur et transparent au champ mag-nétjQue~
Pour élaborer un matériau de haute Qualité l 11 est nécessalre
d'emp19Y'er un cre·uset inerte chimiquement. A haute te.mpératureJ le
recours à un creu·set métallique refroidi par une circulation d'eau interne
es-t une solution élégante.
Hormis a'ux très basses fréquences" l'utllisation d'un creuset massif
n'est pas envlsageable à .cause de la très faible profondeur de pénétration
(dans le culvre OJ4 mm à 30 kHz). Dans cette configuratlon la pulssance
est transmjse à la périphérie .du creuset. La charge ne ressent pas les
ef.fets du champ magnét1-Que et ne s·échauffepas. Le creuset métallique
massif constltue dO'ne un éc-ran vls â vl-s du champ magn·étlQue. Pour Que le
creuset perde son caractère d'éc·ran il feudrfJlt réduire son épaisseur., ce
qui n'est guère possible à cause du ref-rold1ssement.
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Dep'uts une vingtaine d'années, les
efforts se sont surtout portés sur une
seconde sol ut1on} 1e creuset sector1 sé
(STERLING 1963, WILLENS 1966). Le creuset
est constru1 t à part1r d'un cyl1ndre de c'u1 vre
usiné en forme de bol et sectionné selon des
pl ans mér1 d1 ans (Fi gure 2.9.). Cette
conf1 gurat1on modl fi e 1a répart1t1on des
courents 1ndu1 ts. Les courants haute
fréQuence se developpent sur la pér1p.hér1e
de ch6.cun des secteurs. La paro11nterne du
creuset est 61 nSl ,parcourue per d,es courants
Q'ul génèrent à 1sur tour un courant dans 1a
charge (Figure 2.10.), Le creuset ne fait donc
pl us écran du chernp rnagnét i que.
Fl gure 2.9. Creuse t sec torisé.
creuset
F1gure 2.1.0. Répert1t1on des courants dcns
1°ensembl e 1nducteur-creuset-cherge.
inducteur
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la charge et chacun des secteurs peuvent être .ass1m11és eux
second81res en court-circuit d'un transf·ormate·ur dont l'1·nducteur serait le
prlmalre.le nombre de secteurs dOlt être sufflsam·ment élevé pour rendre
la ré'p8rtlt1on des courants symétrique. Cependant, les secteurs ne doivent
pas être trop nombreux d·e men1ère â l1m1ter les pertes par effet Joule
dans le creuset (DELAGE 1982). Ces considératl0ns nous ont amenés â
utl11ser u·n creuset d'·une dizalne de secteurs (Chapitre 3).
courant
inducteur
f)
F1gure 2.11. Effet de lévltatlon dans le fond du creuset.
Le fond du creuset a une forme légèrement hémisphérique:
(F1gure 2.1.1.) Il produ1t a1ns1 un effet de lévltatlon. En effet} les
courants indults sont local1sés à la périphér1e de la c'harge dans une
. couche dont l'épaisseur est let profondeur de p·énétratlon. Dans cette
couche, -la de~slté des courants 1ndu1ts J et le champ magnét1Que 1nducteur
Bont de·s d1recttons perpend1cula1res et s'elternent avec 18 même
pulsat1on.
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Leur présenc'e simultanée et leur dtrectto·n pr1v11églée d·onnent a1ns1
nafssance à une force de LAPLACE-LORENTZ:
F -;. :r A B (2.62)
Qu1 a la part1cular1tê d'être toujours d1r1gée vers l'1ntêr1eur de la
charge (Figure 2.11.). La forme partlcul1ère du ·creuset oblige les ligne.s du
champ magnétique à se resserrer dQn's 58 partie lr1férleure (Figure 2.11.).
Or, pu1sQue le flux du champ magnétique se conserve (express1on 2.12.)~ le
champ magnétiQue B devlent très lmportant dans le fond du creu·set.
Parallè-lement la d'enslté des c·ourants indUlts, J Qul est proportlon·n..el1e au
champ magnétlQ,u'e B (expression 2.26.), s'a·ceroÎt elle 8'uss1. Nous obtenons
alnsl une configuration où la fc'ree de LAPLA'CE-LORENTZ devient
importante dans la zon·e où se forme le métal l1Quideo Cette force n'est pas
sufflsamment 1mportente pour soulever globalement l'ensemble de la
charge constltuée du mélange â fondre et du métal11Qulde (en'viran 100g).
Elle parv1ent cependant è éloigner le métal1'lqulde des perols du creus~t
exce.ptê en Quel (lues po1 nt·sd·e c·ontact Qu1 changent e·n p.ermenence. La
surface de contacte.ntre le m·étal11Q·ulde et la parol du creuset .s·st ainsi
constituée d'une fam111e llmitée de po1nts de contact Qui sont souvent
renouvelés dans l'espace et au cours du tempso Tout se passe comme si le
transfert de chaleur entre le métal1iQulde et la p'aroi du creuset se fa·jsait
à travers ·une couche de cond·uct1on comparable à celle du gaz environna·nt.
Le creuset constitue alnsi un mauvals transformateur électriQue mais
do·ublé d'un contenant remarQuable car n'on pol1uant l légèrement isolant du
point de vue thermique et pouvant tolérer des changements de température
brutaux. Il est tout à fait indiqué pour fondre des matériaux réfractalres.
1 :
!
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CHAPITRE - 3 -
OPTimiSATion DE. Lti FUSion
En CR USE.T FRO APPLIQU E
AU m Ltln CtlRBnE.
TunS5TEnE.
40
1 - l:nTRODUCTIOn
La profondeur de pénétratton b est le paramètre électromagnéti-
Q·ue pnnclpal pour le chaufffJ.ge petr jnductlon. L'expression (2.35.)
avec J.1 - 4-.Tf: /lO-~ perméabilité de v1de s'éent lci :
~ ('WI) ::!. 500 ·r \? C.Q'm) / i(H~)) "/2. (3.0
.Nous avons remarqué (Figure 2.3.) Q·ue 1e chauffage p·ar j nducti on perd
toute efficacité dès lors·que la dlmenslon caractê'rlstlQue de la pièce à
chauffer devient lnférieure â la profondeur de pénétratlon. Or nous sommes
amenés à chau'ffer un mélange de poudres dont les dimensions ne dépassent
guère 10 microns. En effet, d'une part le tungstène pur est obtenu par
réduction par l'hydrogène de -l'oxyde, sous forme de poudre. D'autre part,
l'utilisation de tungstène et de carbone sous forme de poudre permet
l'obtention d'un mêla'nge plus homogène. L'état pulvérulent donne par
ailleurs une réactivlté chimique trè·s éleY·ée et favorise la synthèse du
mélange. Pou.r.chauffe'r directement le mélange de p·ou·dre.s, 11 faut
. rapprocher les grains et compacter l'ensemble au préalable. Parmi les
possibl11tés eXlst~ntes pour compacter les poudres... cO.mme la compression
ou le frittage nous avons retenu l'extrusio·n à froid avec un liant organique
(Flgure 3.1.)..Ce procédé très familier a.ux céramistes con.slste à mélanger
sOigneuse·ment 18 poudre avec un l1ant organique h·umidifié·. Le l1ant donne
au mélange une cohésion et une p·lasticlté Qui1e rendent filable. La pâte
formée à partir du mélange de po·udres est extrudée sous une pression
d'envlron 20·0 bars et se présente alors sous f.orme de batTeaux compacts
souples. Un léger séchage à 100°C pour éliminer l'eau sufflt à les rendre
très rigides.
Nous avons prodult essentiellement des barreaux extrudés de rayon
R= 10mm en vue de nous 8ffran·chir des p:roblèmes de robustesse de
l'extrudé et d'obtenir u·n débit de mat1-ère fondue comparable avec celui
Q·btenu par des procédés plus clesslQues.
Flgure 3.1. Extrusion du mélange carbo·ne tungstène.
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, La mise au point de la fus1o:n en c'reuset froid porte pr1ncipalem·ent
sur deux étapes: le ·p'réfMttage du barreau extrudé et le pos1t1-on.nement
des secteurs du creuset fro1d. Le préfr1ttage des barreaux extrudés est
déterminant pour le démarrage du chauffage.
L'é11m1nat1on d·u liant et de l'eau, l'aba1ssement de la rês1st1v1té
8pparente et le début de frjttfJge sont indispensables pour chauffer par
induction ,en creuset traid ce type de mélange. Le positionnement précls
des secteurs du creuset fro1d en présence du champ électromagn·ét1Que et
du métal, liQu1de est c.rucial pour la coulée. C'est lu1 Qul fixe l'épaisseur
des fentes du cre·uset et parta'nt son fonctlonnement opt1mal.
2 - RESISTIVITE DU Bt1RR.Et1U EXTRUDE.
2 - 1 -PRRAMETRES
L'express1on (3.1.) montre Que 18 rés1stlvlté électrique de 18 cherg.e
joue un rôle détermln'ant sur la profondeur de pénétration. Pour cette.~
ralsonl ·nausa'yons cherché à di.m1nuer 18 résistiv1té é,lectr1que appa·rente
du barreau extrudé pot.Jr la rendre compatlble avec le chauffage par
lnduct1.o-n. La résistivité des carbures de tungstène les place pamll les
conducteurs. Nous représentons sur la figure 3.2. les valeurs données par
PASTOR ( 19(9).
wc
_.--- -- - -----1----------
o 1000 2000 3000
TEMPERATURE ·C
Flgure 3.2. Résistivité des carbures de tungstène d'après PASTOR 1979.
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Une estlmation de la rés.lstivlté d·u mélange contenant 40 atom·es 1 de
carbone c'est â d1re env1ron 70 ~ d'e W2C et 30 ~ de WC en po1ds donnera1t
une résistlvité de l'ordre de O,59,.S">.m à température ordlna1re. Les pre-
mières·.observations donnent une v81eur supérieure à 1000 fJ.S"2m 0 Ce ré-
sultat n'est pas surprenant êt8nt donné le car8ctère du barreeu extrudé~ La
c1rculat1on d'u courant êlectr1Que ne se 'f81t p.as sur un metér1au massif,
elle se prodult à travers un réseau d·a pontBges entre particules. Elle con-
tourne les poros1tés et probablement les part1cules 'déployées du 11anto Le
pa·rcours du courant est globalement très allongé. La réslst1vité électriQue
apparente s'en trouve fortement accrue. La réslstlvitéreflète par allleurs
une moyenne stat1st1Que entre 1es résl st1vi tés des part1cules de tun'gstène
(très cond·uctrices), de carbone, de WC et celle des contacts entre ces
part1cul es.
Nous nous sommes attachés à rédulre la valeur de la résistlvité
apparente des barrea.ux extrudés. Cette caractérist1Q·ue dépend
essentlellement de la 'granulométrie 'et de l'état physicochlmlQue des
poudres ainsi Q'ue de 18 compaclté d·u barreau.
2 - 1 - 1 - CHOIX DU LIANT
Le choix du lient est 1mportant. Il affecte dlrectement la conductivlté
électriQue du barreau. En effet, le 116nt est une molécule géante qui se
déplo1e et se dlsperse dans le mélange des poudres en présence d'eau. Jl
constrult des points d'ancrages entre le'5 amas de particules. Lorsque le
liant est en concentration lmportante et extrêmement d1spersé, le barreau
extrudé est très résls~lf. Par exemple un barrea~ .extrudé avec 2% en
masse de pa.raffine (CnH2n+2,n>20) présente une résistivité apparente
supérieure à 104 p-Q.I))'l .Le choix du liant influence également le processus
de rapprochement d'es grains et la synthèse du mélange.
Un bon ljant dojt rassembler les proprlétés sulvantes :
- assurer 1a robustesse du barreau extrudé
.. être exempt de sels min.éraux o,u d'jons métalliques Qui polluera1ent
le matér1au au cours du chaUffage.
- se décomposer rapidement et d des température relativement
bas·ses.
.., se disperser facllement dan's un mélange pulvérulent.
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Les l1ants utiltsés le plus souvent sont des polysacchandes dont la
structure ch1mlque est de 18 forme (F1gure 3.3.) :
H H
H
HO
o
H HO
H H
CH20H n
Figure 3.3. Formule chimlQue type des polysacchandes.
2 - 1 - 2 - CONCENTRATION EN LIA.NT
La concentrat1on en liant doit être .suffisante pou,r permettre un filage
correct. Cependant nous che'rchons â llmiter la Quant.lté de liant car il a un
effet très défa·vorable sur la réslstlvltê électr1Que. Il est également .
nécessaire de l'éliminer a·vant la fusion. Pour toutes ces raisons la
concentration en l1ant ne dépasse ja·mals 2% en messe de ·p·oudre sèche.
2 - 1 - 3 - CONCENTRATION EN EAU
L'eau sert à dIssoudre et à déployer le liant au seln de la poudre.
L'ajout de l'eau est ajusté en fonction du 1118ge. La Qualité du filage est
très senslble à la Quantlté d'eau présente dans le mélange. Lors'Que la
poudre ·est trop humlde, 16 press10n de f11age est très fa1ble, le mélange
sort de 18 presse s·a·ns ·rlg1d1té. Lorsque la po·udre est trop sèc'he, le
mêlelnge n'a elucune plast1c1té et la press10n nêcessa1re peut deven1r très
1mportante.
La Quantité d'eau est ég'alement limltée pour év1ter un séc.~age trop
labor1eux. Nous ut111sons une Quant1té d'eau. venant entr·e 2 et 6 1015 la
Quant1té de. 118nt.·
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2 - 1 - 4 - PURETE ET GRANULOMETRIE DU TUNGSTENE
La poudre .de tungstène uttl1sée p'rovient de la soc1été MUREX LIMITED.
Elle conttent 99,9~ de tungstène. Son analyse type est la suivante:
Ca 50 ppm
S1 10 ppm
Na 10.ppm
K < 10 ppm
Fe 50 ppm
Mo 50 ppm
C 100 ppm
pertes en hydrogène entre 0,02~ et 0,2~
La poudre de tungstène se présente sous forme de cr1stall1tes ou
d'agglomérats de cristal11tes. L·sur ta111emoyenne est me~surée à l'a1de d'un
granulomètre Flsher. La poudre de tungstè'ne 8 une granulométne compr1se
e·ntre '0 /5 et 40 mlcrons. La pou'dre 18 plus fré'Quemm,ent utl11sée a un
dlamètre de 10 microns.
2 - 1 - S - CHOIX ET GRANULO~IETRIE DU CARBONE
Le carbone utllisé se présente sous deux formes: le noir de carbone et
le graphite. Le notr de carbone est obtenu par pyrolyse en phase vapeur
d·hydrocarb,ures. Ce carbone a une fo··rme très dlvlséeo Sa granulométrie est
inférieure à 0,5 mlcrons et peut descendre jusQu9à OjO 1micron. Le
graph1te employé est un sous-prodult d'usinage. Ses gralns sont nettement
plus gros: 1-0 â 500 microns.
2 - 2 - COMPARAISON ft TEMPERATURE ORDINRIRE
Pour étab11r une première comperalson â te·mpérature ordinaire nous
avons mesuré la rés1-stlv1té électrfQ·ue et la masse. yolumlQue de QuelQues
compos1 t1ons de pâte ext.rudée après un séchage de 24 heures à 16
température de 100°C.
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2 - 2 - 1 - MONTAGE EXPERIMENTAL
La rés1st1vltê électrique apparente des barreaux extrudés 8 été
mesurés par la méthode â Quatre électrodes (ANTH'ONV 1973) (F1gure 3.4.).
v
1t
'Figure 3.4. Schéma de principe de 18 mesure d·a résistivité p8r le
méthode àQuetre électrodes.
Cette méthode ·évalue séparément la chute de tenslon Vaux bornes de
l'a réslstance â mesurer x et le courant 1Qul1a' traverse (Flgure 3.3.).
V ::: .x{ l -..(;) +- ( Jt~ +- Il ~ ) "i (3.2.)
On mesure V à l'a1.de d'un ml111voltmètre dont l'lmpédance d'entrée
(10NU ) est très grande devant la résistance à mesurer (10 .Q ). Le
courant QUl traverse le mil11voltmètre 1peut être négllgé devant le
,courant pr1nclpal on obtient:
x. -= V / I (3.3.)
. 2 - 2 - 2 - RESULTArS
Nous p,résentons dens ·le tableau 3.'1. les résultats des mesures de
réslstlvlté pour les compositions analysés les plvs slgnlftcatiYes. On ne
peut pas établir de vérltable corrélatlon entre la denslté et la résistlvité
du barreau.
.La présence d·a g'raph1te amé110re 18 conductivité électrique. LB
meilleure conductivité est obtenue pour les compositions à double
granulométr1e sur un des const1tuants. Les concentratl0ns mln1malesen
eau et en l1ant donnent la résistiv1té '18 plus fa1ble. Ces données ne sont
pas s·uff1santes pour déterm1ner le fonct1on..nement du four. Nous cherchons
8 mesurer l'évolut1on de la rês1st1v1tê électr1Que apPfJrente du barreau
extrudé ·en fonction de la température'.
"1
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Extrudé Tungstène Carbone Lient Es.u Résistivité Masse vol umique i
8Pparente (lJ..Q.tWl) x10..2> C~~/1Im '3.)t
A 40um ooi r de carbone 2 % N° 1 6% 2400 8..3
B 40.llm no; r de carbone 1,5~N°l 6%. 220'0 10..3
C 1Oum graphite 1,5 S N° 1 6% 1200 7,1
0 10.um ·graphite 40 j1m 1,5 W; NO 1 6~ 80 6,1
E .1 Oum noi rde carbone 1,,5 ~ N° 1 6" 160 5.00
f 10,um graphite + nOl r 1,5 ~ N° 1 4% 440 5,0
de carbone
G 3J1m graphite + 001 r 1,,5 %N° 1 4~ 760 7,,7
de'cerbone
H 1011m gra.phite 1,5 _ N02 4~ 175 7,7
+O,7Jlm
1 1Oum grephite 1,5 ~ N~ 2 4~ 218 6,5
+ 'O,7)lm
J 10.um graphite 1,5 " N° 2 4~ 175 6,3
+ 0,7.um
K 10 um graphite + noi r 1,5 %N° 2 4% 161 7,,8
de carbone
Mélange fondu 39 atomes %de carbone 0,46
1
16
Tableau 3.1. Résistlvlté et masse volumique des extrudés à
température ordinaire
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2 - 3 - COMPARR1SON ENTRE 300 ET 1400°C
Pour dêtermlner 18 comp·os1t1on opt1male de la pâte â extruder nou·s
8YOnS également mesuré leSY8rlat1ons de réslstlv1té entre 300 et 1400°C.
·La mesure est effectuée suc.cesslvement 'au cours du chauffage puis au
·cours du refroidisse'ment selon la méthode préc,.êdente.
2 - 3 - 1 - MONTAGE EXPERIMENTAL
Le barreau extrudé est placé dans un tube.réfractaire et c.hauffé p·ar
paliers successifs de SO°C d.ans un four â rés1stance régulé. L'argon est
ut1lisé comme atmosphère protectr1ce ; 11 passe en balayage dans le four.
Les Jonct1ons électr1Ques sont réal1sées en Tl1 ae molyDoène. pour él1mlner
les phénomènes de polarisation on utilise un courant continu Que l'on fa1t
circuler successivement dans un sens puis dans l'autre à l'aide d'un
inverseur. L·a tempé'rature 'est mesurée â lta1de d'un thermocouple chromel
81um,81 (FIgure 3.5.'.
Ar
~
inverseur
F1gure 3.S.Schêma de pr1nc1pe de la mesure de résistivité à haute
température.
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2 - 3 - 2 -RESULTArs .
La f1gure 3.6. résume les prlnc1paux résultats.
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Flgure 3.6. Evolutlon de la rés1stivité des barreaux extrudés en
fo·nctlon de la tempé,rature.
2 - 3 - 2 - 1 - Evolution de la résistivité des extrudés au cours du
premier chauffage
L'intervalle de chauffage se compose de deux partles~ Dans 18 première
étape, on observe une forte décrol'ssance de la résistivité. Cette
décro1ssance est le reflet de 18expuls1on de l'etlurês1duel1e pu1s du 11tJnt
Qui se décompose 1nstantanément au dessus de 300°C. La rés1st1vtté
apparente présente des fluctuat10ns importantes Qui am.pêchent toute
mesure. Il faut attèndre 900 â 11 OO°C pour Qu'elle se stab111se.
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Au delà d-a cette température J la résistivité de l'extrudé croît avec la
température B:vee une faible p-ente. Plus1eurs extrudés présentent une
pente presQue identiQue entre 0104 et 0106 p,Qm/ oC .
-2 - J - 2 - 2 - Evolution de la résistivité des extrudés au cours du
refroidissement
Au cours du retrold1ssementJ les extrudés yolent leur réslstivlté
décroître aV8-C une pente du même ordre de grandeur. La décrol ssance se
pou.rsult Jus-Qu'à 15 tem-pérature ord1na1re. Cette évolut1on conduit à penser
Que dès la dlspar1tlon complète du l1ant ou des produ1ts de sa
transformat1o-n (900°C à 1100°C suivant la compos1t1on) le barreau a un
comportement métall1Que où la conductlon est purement électronlQue. En
a-ffet dans ce- type de so11deJ la réslst1v1tê électr1Que trouve son origine
d8ns les impuretés et dans l'agltat1on thermique des 10ns (ANTHONV 1973).
L'énergie d'agltatlonest proport1onnelle â la température absolue (T) :
(0 = ~ 0 (.A + 0{ T ), (3.4.)
Une secondeobservation accréd.l te cette hypothèse. Lorsqu'un barreau
et été· chau'ffé au delà de -11 OO°C, 11 présente une courbe de résistivité
réverslbleen fonction .de la température. En effet, l'enchaÎnement -de
plusieurs cycles chauffage..refroldlssem_ent successifs ne modifie pas la
pente de la courbe "(O~04 à O~06 j.1 51 m toC).
2 - 3 - 2 - 3 - Commentaires
La comparaison entre les différentes composlt1ons permet de dégager
les points suivants:
- les extrudés ne contenant Que du nolr de fumée présentent u·ne
rés1st1vlté presque d1x f01s supér1eure aux autres.
- La composl t loncontenant deux granulométr1.es de tungstène permet
d'atte1ndre 40 .uQm .
- La composition contenent deux granulométr1es d-s carbone permet de
descendre au d~ssolJS de 20 JJ. Slm.
- La valeur de 18 rés1st1v1té apparente â 20°C ne préjuge pas de
l'évolutton â h-8ute tempéra-ture. La présence du 11ant et de l'eau réslduelle
est responsable de 16 forte rés1st1vlté des extrudés à froid.
- Il n'existe 8-pparemm.ent pas de corrélat1on entre 16 dens1té et la
rés1-st1v1té dés barreaux extrudés. L'adjonction d'un composant sous une
forme très d1v1sée amél10re la com,pac1té de l'extrudé ma1s accroît
Quelquefois dans le même temps la rés1st1vlté électr1que du mélange.
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Cette analyse ne prend pas en compte la morpholog·le des poudres et
leurs propriétés physlco-chlmlQues particulières.
2 - 4 - CONSEQUENCES POUR LE CHRUFFRGE EN CREUSET FROID
2 - 4 - 1 - P·REFRITTAGE DU BARREAU
Un calcul slmple de profondeur de pénétrat10n donne les résultats
suivants àpartir de l'expression (3.1.) : (Tableau 3.2.)
résistlY;·té ""fréquence 30· 350(fJ-Am) (kHz)
5-00 0.15 OJ53
10 1 09 374
Tableau 3~2. Calcul du rapport du rayon du barreau â la profondeur de
pénétrat1on pour un barreau de 10 mm.
Nous constatons a1nslQu'11 est nécessalre- de fa1re sublr un
préchauffage au barreau pour pouvoir le chauffer directement dans le
creuset frold. En effet seu1s1es barreaux ayant expulsé leur eau et le l1ant
qui a serv1 à les construire ont une résistivité à froid lnférleu re ê 10 ~Ç1m
(Figure 3.6.)
Une seconde raison re·nd impérat1f le préchauffage du ba~reau.
L'expulsion du l1ant prodult successivement des fumées et une sorte de
goudron Q'Ul se rec·ondensent sur les parols froides du creusetsectorlsé et
nuisent à son bon fonctionnement. En effet} ces produits créent non seulement
des courts-circufts entre les secteurs m81s constituent également des
ponts thermlQuesentre le métal11Qulde et la paroI du creuse!. Ces
produits sont QuolQu'il arr1ve carbonlsés et const1tuent des 1mpuretés de
carbone qui polluent le produ1t f1nal.
Nous avons env1sa.gé un moment d'effectuer le préchauffage du barreau
extrudé au défilé juste avant -la fus1on. Or.. au cours de cechauf"fage se
produit non seule·ment 1·expuls1on de l'eeu et du liant malS ·également un
frittage. C'est à d1re Qu'1"l se prodult un soudage entre les particules dès
les températures fnterméd1a1res (600 à BOO·oC) avec les caracténstiQues
su1vantes:
- Aucune phase -li Qu1 de ne part1c1 pa au processus.
- Les act10ns de la press10n et de la température ne sont pas s1multa-
nées mats success1ves (extrus1on à fro~d pu1s pré-fr1ttage sans press1on)
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s,...
l t t t
o t! 8 So ,... ~ ,...
- Le soudage est très rep1 de.
- Les deux constltuentsréaglssent ch1m1Quement entre eux en ralson
de 1a grande réact1vi té des po,uQres..
Larê.act1on W+C -> WC se produ1 t à part1r de aoo°c è part1r des
éléments pulvérulents (ORlON 1964). Les d1agrammes de· d1ffract1on de
rayons .)( d'extrudés montrent plutôt la présence du W2Cdès 6.00°C. (F1g. 3.6.)
- Le processus ne modifie pratiQuement pas la rés1stlvlté électriQue
8·pparente de l'extrudé. Un extrudé du type K(tungstène 10 m1crons,
graphite et noir de carbone) chauffé à un·e température supérieure à
2000'OCa une rés1stlv1té vols1ne d·a 6 .Il Q rn â te'mpérature ord1nalre.
C'e'st è d1re la même Qu'après un recuit à 600°C.
,... 8 07 T l
-----
Ftgure 3.6. Cl1chés DEBVE-SCHERRER d'extrudés recuits (une heure).
Cependant le fr1ttage a une c1néttQue plus lente Que la fusl0n.
l'encha.inement des deux opérations à la même vitesse a dû être
rapl dament ab·8ndonné.
Le pré-frittage est effectué à eoo°c durant 1ou 2 heures dans un four
à résistance sous balayage d'azote. E·n effet n11e WC n118 W2Cn.e sO'nt
affectés par l'8zote même à haute température (B·RADSHAWI 1956)..
L'ensemble perd en souplesse d·uttl1sat1on. Les barreaux sont cepe'ndant
d'une réslst1v1té électrlQue epparente plus fa1ble Que 19rs d'un frittage
rapide au défilé. L'absence de pol1ut10·n dans le creuset froid le rend
également beaucoup plus performant.
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Une conséquence 1ndirectede la séparat1on des deux processus est
apparue. L'empilement· d'extru·désQui est effectu~ pour réaliser le frittage
au déf11é nl)1t à l'eff1cac1té du creuset froid. En effet} pour des raisons
pratiques, l'empilement descend par gravité et repose sur le fond du
creuset froid. La press10n est a1ns1 très forte sur le fond du creuset. Le
contact therml·Que Qu1 en découle augmente évidemment les pertes
therml.Ques à travers le creuset froid et conduit Quelquefois à la
destruction du creuset. L'échaUffement est tel QU'un secteur peut
commencer à fondre.
La séparat10n des deux procédu·res condu1t è entasser le mlnlmum de
matér18U â .fondre et ces 1nconvén1ents dlsparalssent.
2 - 4 - 2 - CARACTERE DE· LA FUSION DES EXTRUDES
Le mélange fon.du à39 atomes ~ de carbone a u·ne réslst1v1té de l'ordre
de O~46 J.l n m. à la temp.érature ambiante. Cette valeur est "encadrée"
par les réslstivités propre.s des phases en présence (WC et W2C) (Fig. 3.2.).
Elle est très voislne àe la valeur calculée O~59 j.l n m . Il est
vraissemblable Que la résistlvlté du mélange fondu à la température de
fusion est encadrée de la même façon et se sltue vers 3 .u.Q m . En
d'autres termes~ au cours du chauffage l'extrudé voit sa résistivité croître
de 5 â 50 ou 60 .u S2.m pour décroÎtre brutalement à3 .u QrY1 à la
fusion. La partie flnale du ch·a·uffage et la fusion sont donc des processus
du type explosif c'est à dire très brutalement accélérés. Les o·bservations
des variations de luminosité du mélange au cours de sa fusion confirment
cette hypothèse.
3 - FRE.QUEnCE DE. fOnCTI·OnnEmEnT
Le choix de la fréquence du chauffage par induction joue également un
rôle important (express1on 3.1.)
Les fréQuence·s basses permettent des profondeurs de pénétration
1mp·ortantes mais le rendeme··nt nlest acee.ptable Que pour des matérlaux de
faible rés1stivlté.
Aux .fréquence.s élevées les courants indUlts permettent l'utl11satlon
d'1nducteurs de faible dimension. Le chauffage de matériaux très résistlfs
est 810·rs poss·ible avec un bon rendement.
Nous avons cherché à travailler à moy·enne fréquence pour utiliser un
générateur .disponlble. Les essals â 30 kHz et 50 kHz sont restés vains. Les
calculs du tableau (3.2.) l'expl1Qu:ent en partie. En effet à 30 kHz} un
barreau préfritté offre à température ordinaire un rapport RIS de
l'ordre de 11 1 peu favorable (Yoir figure 2.3.).
1 .
1
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Nous devr10ns malgré tout obten1r la fus1on.
Nos tentatlves·ontmo·ntré Qu·a le chauff8ge provoQua1t des f1ssures
longltu'dlnales sur le barreau. Ces f.1ssures accrolssent senslblement le
trajet du co-urant. Tout se passe ·comme s11a réslstlvlté du barreau
augmentait. Noqs observons, après la fissuration et 18 coulée de Quelques
goutte.s de métal11Qulde~ une dlm1nutlon nette de la luminosité du barreau.
Le cha'uffage s'lnterrompt. Nou$ r~pprochonscette fi'ssuration
caractérlstiQue de la nature phYS1.coct1imi.y.ue du barreau. Il se forrne bjen
l'hémlcarbure W2Cdès les tempé·ratures moyennes par réaction chirnlQu.e.
Cependant le frittage n'affecte pas des distances très lo·ngu·es puisQue le
volume global du barreau ne change presque pas au cours du chauffage.,
jusqu'à des températures proches de la température de fuslon. Nous
pouvons lmaginer Que la réactlon chimique de formation du carbure reste
localisée è l'échelle des pa·rtlcules de carbone et de ·tu·ngstène. Le
transport de mattère ne· se fait pas sur desyolumes sufflsamment grands
pour Que des p·orosltés dlspara1-ssent BU cours du chauffage. Le barreau
extrudé reste ainsi très frag11e jusQu'à la ·fuslon et se t1ssu·ra.
'Pour contourner cette d'lfflculté~ nous cherchons à augm·enter la
puissance spéclflQue transm'lse au barreau et pour cela nous augmentons la
fréQuence.du chauffage. Les seuls essais concluants de fUSlon se sont
produi ts au de1â de 300 à 350 kHz. .
4 - GtnE.Rt1TE.UR
Dans cette !~arnme de fréquences et pour 1a plJi ssance ut.i Il sée ( t Of) kVaI)
certains constituants du générateur deviennent sensibles aux échauffernents
et courts-circuits; certalns deviennent lnopérants. L'élimination des pertes
accessoires est cruciale. Le transport du courant entre le générateur et le
coffret de compensatlon se fait notamment par câbles coaxiaux de manière a
llmiter les effets de mutuelle lnductance parasites lndéslrables. La
technologie des condensat·eurs et.des lnductances devlent plus dél1cate. Tous
ces aspects ont été principalement développés par le constructeur du
générateur.
Nous nous sommes attachés à' déterminer le fonctionnement opttmal du
générateur et principalement des triodes en fonctlon du rapport de
contre-réaction.
Pour ce faire nous avons mesuré l'échauffement de l'eau de refroidissement
des triades ainsi Que celui de l'eau de refroldissem·ent du creuset froid. La .
mesure est effectuée à l'aid·e de trolS thermocouples chromel-alumel montés
en série (2 sur la sortie, 1sur l'arrivée). le thermocouple. est aplati puis
disposé sur une canalisation métallique préalablement isolée
électriquement.
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L'ensemble est isolé thermiquement de l'extérteur par un manchon en
mousse de polyuréthan,e.
L'ense.mble a un temps de réponse d·a Quelques secondes. Entre 20 et
30°C, les tables class1Ques 1nd1Quent une réponse de l'ordre de 0,04 mV/oC
pour chaque thermocouple 801t 0,06 mV/oC B.U total.
La pu1ssance absorbée par l'eau de refro1dlssement est donnée par
l'expression.
Pabs =aC.DT (3.5.)
où aest 'le débit mas·s1Que d'eau
C la chaleu.r spêclf1Que de l'eau
DT l'échauffement mesuré.
Les mesu·res ont été effectuées 8ve·c une charge représentative des
barreaux extrudé's SOU'S une puissance d'eltmentat1on des triodes de 21kW.
Les trlodes ontbesoln d'un chauffag,e pour émettre les électrons. Ce
chauffage séparé,. rep,ré,sente env1ron 5kW. Le tableau 3.3. résume les
résultats obtenus sur un lnducteur type de 3 splres avec une valeur de
celpac1té de 0/66 j.lF, oscillant à 350 kHz pour un rapport de transformateur
amont Ug'énérateurlUinducteur=9/8.
Préseau désigne la puissance réseau absorbée par les triodes du
générateur, abstractio·n falte de la puissance nécessaire au chauffage du
filament (S,kW).
rapport de transtormateur 13/16 12/13 12/16 9116 '1 113/18
grille Uinducteur lU grille
1
Pebs 2 triodes kW 83 ,6 9 8J O 8J 9 , 8.3 f 83
Pabs 2 triodes/P réseau % 39 5 32 9 38 1 42,4 39 5 t 39 5
P8bs creuset kW 6J 6 77 63 55 6 2 1 6 3
Pabs creuset/P réseau % 31 7 36 6 30 26 2 29.5 i 30
Tableau 3.3. Impo·rtance du rapport de contre réact10n grille sur la
pu1ssance d1spontble du générateur.
Ces mesures montrent l'1-mportance du choix d'u rapport de
transformatlQ·n de la tens10n de grille sur la pu1ssance absorbée par les
trlodes elles-mêmes. Elles montrent Que les lampes du générateur
abso-rbent au mlnimum un tiers de la puissance totale ebsorbée. Nous
observons de plus Que le rapport de transformation prêconlsé par le
constructeur ne correspond pas toujours eux m:e11leures cond1t1ons de
fonct1.onnement pour le générateur.
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Pour le rapport 12/13 une mesure effectuée dans 1es mêmes condi t j ons
sur' l'eau de refroidissement du coffret d'adaptat1on et de l'1nducteur donne
101 de la puissance d'1ss1pée dans l'Inducteur et l,SI dans le coffret
d'a.daptat1on. Cela '1AdlQu:e Que dans les mellleures condtt1ons, 18 pu1.ssance
utl1e dlsstpêedans la charge ne dépasse guère 20~ de la puIssance totale
appl1 Quée aux triodes. .
Il est ênoter Que pour les falbles valeurs de 'pu1ssance apP'11Quéee à la
trlodsl la puissance d1ssipée dans le creuset reste 1nférle·u·re ou du même
ordre Que celle dissipée dans la triode. Au delà de 3·0 kW ce rapport est
inversé.
Les mesures de pu1ssance dégagée dans les trtodes du générateur et
dans le creuset fro1d 'ne permettent pas de conclure 6 pr1or1 sur la
puissance tran'smlse' 8 la charge. Nos observations montrent cepe·ndant
Qu'11 ex1ste une corrélat1on entre les deux valeurs. ,Nousn'8vons pe·s
cherché 8 mesure·r dlre.ctement 16 pu1ssence transm1se àune charge fro1de.
Le contact thermlque entre la chtJrge et le creuset n'est pa:s aisément
reproductlble. Par allleurs l'évolut1on phys1co..chlmlQue de l·extrudé au
cours du c'hauffage est d1fflclle âslmuler.
SJ~~- 6E.OmE.TRlE DU CREUSET fROID
5 - 1 - CONSIDERATIONS ·GENERRLES
La forme générale du creuset a·st donnée par l·objectif Que nous nous
sommes flxé â savolr :
- 'atteindre les hautes températures 2750°C
- fondre un barreau extrudé cyl1ndri que de ray.on 10 mm
- couler sens 1nterrupt1on ou au moins sans à-coups
- couler le métal par Quantltés 8ussl falbles Que posslble
- surc·hauffer le métal pour favoriser S8 dlspersion.
Ces conditions sont â peu près remplies en utilisant un creuset de
falb·le volume et comportant un trou de coulée d·s fort d1amètre.
Le volume restreint 81de à obtenir la température élévée. Le chauffage
se produit sur une petite Quant1té de métal. La densité de puissance
transml'se s'en trouve d'autant plus eccrue. L'ordre de grandeu·r du dlamètre
intérieur est c·hols1 de manlère à obtenir un bon couplage. C'est à d1re que
le rttpport du d.lamètre du creuset au dlamètre du barreau extrudé est le
plus proche poss1.ble de 1.
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Le creuset comporte un fond hémlsphér1Que. Outre l'effet de lévitation
déjà· évoqué, le fond pe·rmet de contenir le barreau. Cette solut1on 'év1te de
faire' appel à un système de m.6nutentlon Qu1 sera1t compliqué à mettre en
place en ra1$on de la présence du champ magnét1Que dtune part et d·es
ha'utes températures d'autre part..
Le creuset comporte un trou de coulée de diamètre lmportant. Ce trou
de coulée perrnet au métal11Qutde de ne pas s'accumuler da'ns le fond du
creuseto
Nous cherchons à former un jet de métal le plus mlnceposslble pour
le disperser sans encombres par la sult.sc Par ailleurs nous ne recherchons
pas l'homo.génélsation du liquide. En effet la taille des particules de
carbone ·et de tungstène est pet1te et 1a pâte â extruder est homogénél sée
Bvant le filage. Al'éch'el1e du creuset la composition· ch1miQue reste
constante au cours de la fuslono Accumuler du métal11Qu1de dans le fond du
creuset constltue une .gêne supplémentaire, à cause de 18 température
élevée.. Qu'il est bo·n d'évlter.
5 - 2 - NOMBR·E DE SECTEURS
Le nombre de secteurs du creuset fro1d est ChOlst en tenant compte de
considérations purement élect.r1Ques (volr chapitre 2).
Le nombre de secteurs est également 'ltmlté par des cons1-dératlons
prat1Ques. Le creuset est très ex1 gu et chacun des secteurs dOl t être
énergiquement refroldl à cause des fortes températures.
Au delà de 15 secteurs et pour un diamètre lntérieur de 25 mm, la
lergeur de la face lnterne d'un secteur dev1ent lnférieure à5 mm et le
refroldlssement acrobat1Qu·e.
De même Que la mult1pllclté des fentes accroÎt les risques de volr des
partlcules de poudre se détacher des b·arr·eaux préfrlttés et se loger entre
deux secteurs.
Ce,pend·ant, 11 ne faut pas perdre de v·ue Que l'efficacité du creuset
crolt g.rosso modo avec le nombre de secteurs. En effet moins le nombre de
secteurlest élevé et plus la dlfférence de potentlel entre deux secteurs
s'accroit. A 350 kHz une com'paraison entre un creuset compo·rtant 6
secteurs et un creuset comporta'nt 12 secteurs le montre clairement. A
cette fréQu'ence 11 apparaît sponta·nément de nom'breux courts-clrcu1ts
entre secteurs. Ceux-ci sont ·nettement plus nombreux po·ur 6 secteurs.
Pa·r ailleurs, lorsque le court-c1rcu1t est très vlo1ent 11 est capable de
fondre localement les secteurs et de const1tuer de pet1tes soudures Qu1
éliminent part1ellement 16 fents. D.ans ces cond1t1on·s.. 18 fus10n est plus
d1ff1c11e pour le creuset 6 secteurs.
[,
1,,-
1
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- 5' -;. 3 --EfTOrslIUR O-rS- F[~TES
L'épa1sseur des fen~es est très. certa1nem~nt le paramètre le plus
1mportant dans cette appl1cat1on part1cu11ère du cre·uset froid. Nous
SQ·mmesen présence d'un mêtal11Qu1de de dens1tê élevée Qu1 nt2ture11ement
tend à s'écouler. Sa très haute température empêche d'obstruer les fentes
à l'aide d'un ls~lant classlQue.A son contact l'isolant brûle et se carbonlse
pour former un facteur de pollution supplé'mentait-e. Le carbone présent
dans ces produits constitue d'ailleurs une source de courts-circuits entre
secteurs. De même la très haute température empêctle l'utilisation de
colle ou de cales pour rigidifier le creu'set. Notre principal souci à alnSl
d'abord été de che.rcher à fonctionner sur un ,creuset où l'épaisseur de fente
reste constantel pour pouvoir établir des comparaisons valables.. Nous
avons rédu1t pour cela la hauteur des tubes d'amenée ,d'eau dans les
secteurs. Nous avons déterminé de la sorte une épaisseur optl'male de
l'ordre de OJ 1à 0..3 mm. LorsQue la fente est plus épaisse le métal s'écoule
entre les secteurs; dans cette zone 11 n'ex1ste plus ·de force de léVitation.
Le métal se solidifie lnstantanément et un9·es secteurs se perce ou les
deux secteurs s·ont c·ourts-clrcuités., ce qui provoque l'1nterruption de la
fusl0n. LorsQue la fente est moins épaisse 11 se développe des
courts-circuits Qui constituent des micro-soudures. Progresslverllent les
secteurs sont soudés entre eux et tout se passe comme si le nombre àes
fentes dimlnuait et avec lui l'efficacité du creuset.
Oa.ns l'absolu .. 11 serait souhaitable d'utillser des fentes dont les deLJ~<
faces const1tuent un angl e. Le sommet de l'angl e étont di ri gé vers 1'i ntè-
rieur du creuset froid. En effet le besoin de fente,s fines est surtout
crucial à l'lntér1eur. A·l'extérieur il constltue une gêne (courts-circuits).
Dans la réalité nous devons tenir cornpte des contraintes d'usinage. Pour ce
falre nous utl11sons une double fente, épalssel sur le pourtour.. fine à
l'1ntérleur. (voir Figure 2.9.)
5 - 4 - FORME DU CREUSET
Le creuset comporte un ·fond hé·mlsphérlQu8. Son rôle est de contribuer-
à contenir le 'matériau à fondre. Sa forme générale ne doit comporter aucun
élément susceptible de constituer une gêne pour l'écoulement du métal
. liquide. Pour cette ralson~ nous avons préféré une forme sphérique. De la
même façon, l'angle au trou de c'oulée doit rester assez proche de 90°.
L'aspérité créée par l'uslnage du trou de coulée doit être solgneusement
l1mêe. Sln·on elle const1tueralt un. s1te. de so11dlficatlon et par la suite un
point d'ancrage du l1Qu1'de eu creuset.
58
5 - 5 - T'ROU DE COULEE
Le trou de coulès a été êtud1é en f onet1on du caractère des extrudés à
.'savo1r le.ur brusque.changement de rés1·st1vlté au cours de 16 fusion. Nous
nous ·sommes ·efforcés d~essayer de· contenir.dans le creuset une pet1te
Quantité de métal11Qu1de de manière àpouvo1r amorcer d.lrectement la
fusion sur la part1e du barreau extrudé Qui vient en contact avec le métal.
En effet, à cau'se des réslst1v1tés.. le c·hauffage est plus eff1cace sur le
l1Qulde Q·ue su.r l~extrudé. De cette manière, la fus'lon s'enchaîne
re18tlvement ra·pldement par des à-coups s'uccesslfs et rapprochés. La
coulée pour sa part est formée de petits jet.s Qu1 se transforment par la
su1te en. gouttelettes peu volumineuses et par conséQuent faciles à
dlsperser. Avec un trou de coulée dont le diamètre effectif vaut 11 mm la
fus1'on s·enchalne au m1-eux. La· Quant1té de métal11Qu1de présente dans le
creuset reste m1.n1me. Lorsque nous coupons b-rutalement la pu1ssance nous
pouvons recueillir entre 5 et 15 9 de ,m·étal11Qulde. Il est à ,noter Qu·une
falble part du l1Qu1de reste en contact 8V8C l·extrudé. Lespremlers e·ssals
avec un trou. de coulée de .dlamètre plus 1mportant donnent des coulées
plus espacées dans le temps. Lorsque le métal fondu est accumulé en
quantité su,ffisante 11 s'écoule complètement. Le 'réamorçage de la fusion
lmmédiatement après une coulé'e est plus dlfficile car 11 ne s'opère Que sur
une partle e·xtrudée pré-frittée. La Quantité de métal coulé est par ailleurs
plus lmportante et la disperston est plus difficile.
N·ous avons également essayé de.s diamètres de trou de coulée plus
petlts. Dans cette conflguratlon le métall1Quld·e tend à s'accumuler dans
le creuset. Les forces d'a lévitation ne parviennent plus à m·a1.ntenlr le
métal l1Qulde élo1gné de la paroi du fond du creuset. Au fur et à mesure que.
la partie actlve du creuset se rempl1t la fuslon se ralent1t pour s'arrêter
d'elle-même. Dès Que le creuset dev1ent moins eff·tcace, la surchauffe du
métal l1-Qulde s·amo1-nd·r1t. Le mét81 yperd en fluldlté. Il anive même Qu'il
s'écoule un mélange liqulde-sol1de. Dans ces condltlons18 pulvérisation
devlent 1nopérante~ De ce point de vue, le procédé est très senslble aux
écarts de 'rendement du creuset.
Le second aspect concernant le trou de coulée est sa h6uteur propre.
En effet le trou de coulée constitue une zone ou les l1gnes du champ
mognét1Que sont resserrées et par conséQuent où la densité des courants
1ndu1ts est plus élevée. Cependant le trou de coulée constltue une
ouverture vers le m111eu extérieur. Les échanges par rayonnem.ent y sont
plus déve.loppés Que vers le creuset en cu1·yre Qui constitue une surfeJce
réfléch1ssantee Paradoxalement c'est au trou de coulée' Que la surchauffe
devralt être la plus tm.portante et c'est àcet endro1t Que les pertes
thermiQues so·nt l~s plus grandes.
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Nous, avo·ns résolu ce problème ,en al1on'gefJnt le trou de coulée. D's la sorte,
le cOne de rayonnement 'êm1s par le .métall1Q'u1de est rétrêc1. No's essats
avec une hauteur del 0 mm sont sat1sf81 sants. Nous reprodu1 so·ns dans le
tableau 3.4. les caractér1st1Q·ues gêomêtr1Qu'es des d1fférents types de
c,reuset fro1d étud1és. Le creuset fro1d du type N° 6 est le plus
sat1sfalsant. ,
Type no,mbre diamètre du heuteur du rayon de hauteur Remarque
N° de trou de coulée trou de coulée courbure du totale
seçteur~ (mm) (mm) fond (mm) (mm)
1 12 14 4 16,5 50
2 4 10 100 creU3et sans fond 1
3 6 11 10 13175 100
4 6 a 10 5 60
5 6 8 10 13,5 SO
6 6 11 10 13 5 80
Tebleeu 3.4. Car8ctéMst.iQues géométriques successives des creusets
froids étudiés.
6 - fOnCTIOnnEmE.nT
,L.e fonctionnem.ent global du four è creuset frotd est le suivant:
le creuset est chargé en barreaux extrudés préfnttés i 200g au
maximum. Le chauffage et la fusion s'opèrent sur l'extrémité inférieure du
creuset. La hauteur de l'lnducteur ne dépasse pas 50 mm. Une petite
Quantité de métal1iquide est maintenue contre l'extrudé dans le fond du
creuset. Lorsqu'elle' dépasse un certa1n' seull que nous estimons entre lOg
et 15 91 elle s'écoule. Il reste un .peu de métal11Quide dans le fond du
creus'et. L'extrudé descend légèrement pour occuper l'espace laissé libre
par le métal fondu. La fusion s'enchaîne sur le fond de l'extrudé. Le métal
liqulde resté au fond du creuset l de par S8 réstst1v1té falblel 81de, à .
l'enchaînement du chauffage. En effet le c:hauffage est plus important sur
le métall1quide QIJe sur l'extrudé préfr1tté.
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Nous obtenons de la sorte la succession chauff8ge-fu~1on-coulée Qui
se reproduit envlron 1fOlS par sacon·deet qu1concerne envlron lOg de
matériau (Figure 3.8.)
o
o
o
o
CHAUF'FAGE
o
o
o
o
o
o
o
o
FUSI-ON
o
o
o
o
o
o
o
o~~
COULEE
o
o
o
o
Figure 3.6. Représentatlon schématiQue de la fusion seml--contlnue de
barrea·ux extrudés en creuset fro1d.
L'obtent1on d'un enchaÎn'ement régulier de fusions est obtenu avec une
puissance consommée par les triodes de l'ordre de aOkW. Nous estimons
Que la charge en reçolt 20 ~ (paragraphe 4) solt 16 kW. Cette e'stlmation
est à rapprocher de la pulssance m1nlmale nécess.alre pour porter lOgis de
carb-one.à 2700°C et le fondre. .
P c QrYl( Cp ·DT +- Lf Wc.) (3.6.)
où Cp est la chaleur spéc1f1Que et Lf WC 18 chaleu·r latente de fusion
du mélange 501t avec nos évaluations (annexe 1), P=10 kW.
L'énergie spécifiQue nécessaire pour la fusion par ce procédé s'écrit :
W= (~Q+-5)~W·I1~ / 36~/~-= 2,if~W~/k~.
l,
l'
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7 - BILAn DU CHA·nSEmE.nT DE. PROCE.DE DE f·USIOn
Le passage du four à creuset graphite au four â creuset froid ne va pas
·sans introduire Quelques l·nconvénients..La consomm.ation énergétique s'est
fortement accrue tant pour le générateur de tension haute fréquence que
pour le four depréfnttage. Les manlpulatlons nouvel1e.s du produit sont
appa'rues pour la fusion.
Cependant le plix de la consommation énergétique est relative.ment
peu importan·t 6U regard du coût du matériau lui-même. D'autre part les
manipulatlons de poudres compactées sont év1demment plus aisées Que
celles de poudres libres. Enfin le four est devenu lncomparablement plus
so·uple d'utilisatlon J pUlsQue la fusion peut être interrompue et ré~çtivée
en une ou deux minutes.
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CHtlPITRE - 4 -
PROCE.DE.S DE. PULVE.RISATlon
D1tlLLIt16E.S mE.TtlLLIQU 5
.fonDUS
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1 - RE.VUE. DES DlfFERE:nTS PROCE.DE.S
Les procédés qui permettent de fabnQuerdes poudres d'alliages
métalliques àpartjr dullQujde sont essentjellement des procédés
mécaniques. Du polnt de vue fondamental l la pulvérisation intervient
lorsqu'on parvient à transmettre au liQujde une accélération supérieure
aux fo-rces de tension superflcielle. Le métal se divise pour reformer des
sphérules nettementplus petites en relation avec l'accélération et la
tension superficielle (H-ODKIN 1 1973).
On distingue trojs grandes classes de procédés de pulvérisatjon de
poudres métalliques: l'atomisationl la pulvérisation centrifuge et la
pulvérisat10n sous vide.
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1 - 1 - RTO'M1SAli ON PAR G·A2
. L'atomisatl·on par gaz est la méth·ode 18 plus répandue car elle permet
de contrôler les Qualités chimiQues, la propreté, la ta.111e et la forme ~e 18
poudre obtenue.
Lt atomlsatlon à l'eau est réservée aux' alllages peu oxydables et donne
en général un résultat de molns bonne Qualtté notamment sur la forme des
particules.
Le p·r1nclpe de ltatomls·atlon rest·e le même} 11 conslste à désintégrer
un jet de métalliQulde â l'aide d'un jet de gaz O·U de vapeur à très forte
vltesse (flgure 4.1.)
métal liquide
,
1
I~
. \. Ijet de gaz
~
Figure 4.1. Atom1sat1on-par g·82.
Les press10ns typiquement ut111sées sont comprises entre 14 et 42
atmosph:ères et la vltesse du Jet de gaz entre 50 et 150 m/so Le procédé se
déco·mpose entre trois étapes (SEE, 1973). LorsQue le jet de liquide entre
d6ns la zone de haute press10n une perturbation neÎt puis croit à 16 surface
du. Jet. Le Jet se transforme en un cône creux à la pér1phé~e duquel se
forme des 11gaments. Les 11gaments arrachés pear le.gaz se transforment en
pa,rt1cules pres·Que sphêr1Ques8vant de se so11d1f1er. le oobra's" Qu1rel1e
l'extrêm1tê du liga·ment à 18.napp:e formée êl'extrêm1tê· du Jet l1Qu1de se
transforme â son tour en une sphère plus pet1te" c'est ce Qu1 expl1Que la
présence d'un double maxtm'um dans la courbe de répart1t1on granulomé-
tr1Que '(F1gure 4.5. Courbe AG).
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1 - 2 - PUlU·ERISAT·ION CENTRIFUGE
Dans les méthodes de pulvêr1sat1on centr1fuge c-est l-accêlérat1on
d'une p'1èce tournante Qu1 commun1Que une p8rt1e de son ênerg1e c1nét1Qu·e
au métal en fus1on.
La pièce tournante peut être le métal à fondre lul-même, c'est le
procé.d·é de l'électrode tournante. Le barreau du métal à fondre est entraîné
en rotation.. tan·dls Que son extrémlté.est fondu par un arc électrique ou
par bombarde,ment électron1Que.
1 ;
11
'1l,
b + électrode
électrod,.;:er:;-==a-i-===....·-"tournant
tungstène· .. âfsommable
1\
'\
, \
Figure 4.2. Pulvérisat10n centrifuge.
Le métal fondu est éjecté par l'accélération centrifuge. Les sphérUles
de métal se so11dlflent avant de heurter les .parois refroidies de l'enceinte.
La répa'rtitlon granulométrlQue est également blmodale (CHAMPAGNE 1980)
(Fi gure 4.5. Courbe ET)
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Un autre procédé de pulvér1saUoncentr1fuge a été développé par la
Société PRATT et WHITr~EV. Le Jet de métal11qulde tombe sur un disque
tournant â très grande v1tesse (400 â 600 tris). Les sphérules produ1tes
.traversent plus1eurs jets v101ents de gaz Qu11eur 1mposent une très grande
Y'ltesse de refroidissement (105 K/s). P·our cette ra1son, le procédé relève
dela so11dlflcatlon raplde (COX, 1976) (Flgure 4.3.) Larépartltlon
granulométr1Que obtenue est représentée par la courbe DT de la figure
(4.5.).
métal liquide
jets de gaz
Figure 4.3. Pulvérlsat10n par dlsQ'ue tou,mant
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1" - 3 -PULDERISRrION SOUS UIDE
Le procédé de pulvénsat10n sous vide consiste à sursaturer le mêtal
l1Qu1de d'un gaz sous press10n et à l'exposer brutalement au vide (f1gure 4.4.).
Le gaz ut111 sê est en général de l'hydrogène. (WENTZELL, 1974)
(F1 gure 4..5. Courbe PV)
chambre
Figure 4.4. Dégazage sous vlde.
vide
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1 ~ 4 - CARRCTERI STIQUES GENER·RL.ES
-Le tableau 4.1. résume les pr1nclpeles caractérlstlQues des Quatre
procédés Que nous. venons de d.écr1r.e (GRANT, 1963)0
procédé diamètre vitesse du vitesse de
moyen (um) re'froidissement rotatl0n(rdIs)
(K/s)
atomisation 50 - 70 1 - 102
·par gez
102électrode 200 1570
tournante
105disq.ue 70 - 80 2500 3800
tournant
pulvérisation 40 -70 102-
$G'us vide
Tableau 4.1. Caractér1st1.Ques des pr1nc1paux procédés de
pul vérl s:8t1 on.
La répart1t1on granulométrl Que typl Que obtenue.est représentée pef
les courbes dela flgure (4.5.)
30
20
10
10 . 100
1 .
, Figure 4.50 Répartition granulométriQue obtenue pour différents
procédés dDaprès LAWLEV 1966..
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Il existe d'autres procédés pour disperser un jet de métal11Qulde en
sphéru1es. 6·jen peu ont franchl1e stade du laborato1.re. La plupart font
appel à des technologies comp11Quées : h·autespress1ons, hautes v1tesses...
Nous nous sommes attech.és·â rec'hercher une méthode s1mple et
d'ut111sat1on aisée. No'us avons retenu la méthode du rouleau to.urnent.
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.CHtiPITRE - 5 -
tlntlLYSE DE Lti PULVE.RIStiTIOn
PAR ROULEt1U TOURnAnT
•
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1 - LE. PROCE.DE
Dans ce procédéJ le jet de rnétal liquide tornbe 'sur un .cylirldre rnétal-
l1Que masslfl tournant il grande vitesse. Le métal est accéléré par le rou-
1eau et se disperse en sphérules. Ce11 eS-Cl sont pro jetée·s â l'tntérieur d'un
tube aux parois refroldies et can·al1sant un flux d'azote à contre-courant
(Flg'ure 5.1.)
creusetl~
Figure 5.1. Schéma de principe de la dispersion par rouleau tournant.
La procédure de pulvérisation se décompose en trois étapes:
1 - coulée du métal liquide surchauffé et forrnation de goutte:;
2 ~ accélération de chaque goutte et pulvérisation
3 - refroidissement et soljdlflcatian f1nale des sphérules au cours de
la trajectoire dans le gaz.
2 - SURCHAUFfE. DU mE.TAL LIQUIDE.
Le métal liQulde est fondu pa·rlnduction dans un creuset froid
(Chapitre 3). La forme du creuset froid et notamment de son trou de coulée
13 été étudlée pour surchauffer légèrement le métal liquide. La longueur du
trou de coulée a été augmentée (10 mm) pour 8l1onger le trejet du métal
liquide dans cette zone de fort champ magnétlQue. La température de cou-
.lée du métal11Quide à la sortie du creuset frold e été mesu·rée à l'aide d'un
pyromètre à deux couleurs_ IReON pour plusieurs compositl0ns du mélange
carbone-tungstène. Les résultats sont rassemblés dans le tableau 5.1.
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Compositio'n du mélange 33,9 34,3 34,9· 36,1 36,2
coulé (atomes ~ de carbone)
Tde coulée 2920 +/- 20 2800 2935 +1- 15 2870 +1- 90 2960 +/_040
mOfJenne (OC)
Nombre de 3 1 2 5 3
mesures
caractère de difficile t1 uide difficile 11 uide ft uide
18 coulée
i ntervel1e de solidification 6,7 13..3 15..6 5..6 414
d'après RUDV (OC)
Tde fusion d'après 2166 2762 2756 2742 2740
RUDV (OC)
Surchauffe 154 38 179 128 220
(OC) ,
Tableau 5.1. Mesure de la te·mpérature de coulé·e de dlfférents alliages
carbone-tungstène.
L.a préc1s1on 1nd1Quée représente l'1ncertttude entre les différentes
mesures. La préc1s1on '1nhêrente à la techn1Que de mesure et à l°appare~l n'a
pas été évaluée~ La vlsée se fa1t dlrectement sur le jet de métal11Quide ou
. sur une su:ècesslon de gouttes à travers un tu,be de silice transparente. Ce
type d'appareil n'est enprlnc1-pe., pas gêné par les poussières,_Jumées, va-
peurs .ou dépôts présents sur 1e tube. Cependant 1a mesure se f al t sur une
goutte très fugltlve. Il est possible Que la surchauffe varie d'une goutte à
l'autre. La va'leur mesurée représente la température maxlma·le du métal
l1Qulde ayant défilé pendant 0,2 s.
3 - Ht1UTEUR DE CHUTE
La hauteu.r de chute.. c'est â dire la htluteur séparant le trou de coulée
du rouleau de dlsperslon est détermlnante pour le procédé..
Lorsque le creuset se tro·uve très rap'proché du rouleau le liQulde re-
bondit littéralement sur le rouleau.. du fait de )'8ccélératlon centrifuge.
L'1mpact du métal sur le rouleau est SUiVl d'une projection dans de·s direc-
t10ns Qui forment un cône dont l'axe s.eralt l'8xe de coulée. La pulvérisation
est très peu efficace. Le métal se so11dlfle sur les parols du tube de cou-
lée.
En revanche.. lors'que le trou de coulée se trouve très éloigné du rou-
leau.. le métal n'est quaslment plus pulvérisé. Le produit obten·u percute
violemment les parois de 18 ch8mbra de récupéretio.n. Il est constitué de
grosses particules très aplaties. Ce18 nous conduit à penser Que la
goutte arrlve sur le rouleau avec une fraction solidifiée importante. Son
caractère p'âteux l'empêche de se divlser en sphérules.
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Hauteur de. chute <.IR) résultats
o15 è0 28 . projections sur le tube vertical
O~28 à O~40 pulvérisation
o40 è 0 60 . :Qrosses particules 8platies
Tableau 5.2. Effet de la haute'ur de chute sur la pulvérlsatlon.
La pulvérlsat10n est effectuée convenablement entre O~2a et O,40m.
Cependant 16 hauteur de coulée optimale pour les composltlonsQue nous
avons étud1êes est de O,40m. Le temps de coulée correspondant vaut envi-
ron O~2a6 s, si nous falsons abstraction de l'effet des forces de frotte-
ment du gaz envlronnant sur 18 part1cu·le.
4 - PREmlE.RE. E.TAPE. DE SOLIDIFICATiOn
Au cau.rs d·e' sa chute verttcele'la goutte se refroldlt surtout par
rayonneme~t en ra.lson d·e sa température élevée. L'effet de co·nvectlon est
faible. La vltesse de défl'lement 'de l'argon est d'environ 01 3 cm/s. Un calcul
détalllé du refroidissement et de la solidificatlon est falt au chapitre 6.
Le coefficient moyen d'échanges thermiques vaut 650 Wm-2 K-1 dans cette
étape. Nous asslmilons la goutte à une sphère de rayon 215 mm.
(volr Fig'ure 5.3.)
5 - mE.SURE. DE. LA TE.nSIOn SUPER.FICIE.LLE.
Pour détermlner le dlam·ètre m·oyen des gouttes nous avons été amenés
â faire des photographies du jet de métal et de. sa transformation en gout-
tes. Les temps d'exposition sont très courts (1/4000 s.). Nous ut11isons
ces images pour déterminer la tension su·perflclelle du métal1iQulde· à la
température de fus·ion. Les deux méthodes utilisées sont celle' de la goutte
pendante} et celle du poids de la goutte.
74
5 - 1 - TECHNIQUE DE LA GOUTTE PENDRNTE
. ·5 - 1 - 1 - FONDEMENTS THEORIQUES
Elle consiste â cons1dérer l'équilibre d'une goutte de mêtal11Qulde. La
surface de la goutte const1tue une surfa·ce courbe Qui obéit à l'éQuatlon de
capi11 arl té (ADAMSON 1 1967).
b. p = ~~ ( ,,/ RII + 11 / R 2. ) (5. 1.)
où âP est 18 dlfférence de pression de part et d'autre de la surface..
sigma est la tension superf1clel1e entre le liQuide et le gaz environ-
nant.
R1et R2 sont 1es rayons de courbure principeux de 1a surface.
Pour slmplifler le problème nous asslmilons la goutte à une surface
de révolutlon. La figure 5.2. représente le contour d'une goutte dans un re-
père xOz où 0 représente l'extrémlté de 18 goutteo
F1gure 5.2. DétermlntJt10n de la tens10n superf1c1el1e par la méthode de
1el goutte pendante.
. (5.7.)
7·5
Pour le po1nt 0, R1=R2=bet âP=2 slgma/b
Pour le point M(x, z) nous considérons R1 dans le plan de la figure 5.2.
R1=ds/dm . (5.2.)
s est la coordonnée cu.rvl11gne de la surface.
~est l'angle formé pa·r la normale à la surface en Met l'axe de révolution.
R2 est da·ns le plan pe·rpendlculajre à celui de la Flg.u.re 5.2.
Pour des raisons de symêtrle :
R2 s1n m =x (5.3.)
Ainsi à l'altitude z l'équation (5.1.) s'écrit:
~( -i. { (d,<;/ d ~)+ (~~ /z.) )::::- -L1f't~ ...2'irtrlb(5.4J
Ae représente la différence de masse spéciflQue entre le liquide et
1e gaz environnant.
En d1v1sant par .sigma 1b:. 2 .. :. ,,".A{d,~/d~)/b)+.AWs~*/b)= -CLif6~!~~)~/b +-2 (5.5.)
L'éQuatlon (5.5.) permet de calculer l'expression: c; =: ( Af 'à' 3-2/A-l-·ra)
en fo·nction de la forme de la goutte c'est à dire de z et x O·U S et ~ .
On a tabulé a1nsl en fonctlon du paramètre (ds/de) 18 Quantlté :
AI H = AI( (3) (de/-8-)Z-) =' ,a.2.1 (f3dl-) (5.6.)
OÙ de J est le diamètre éQuator1-al de la goutte et ds.le diamètre de la
goutte pris è la dlstan-ce de J de son sommet (STAUFFER J 1965). On peut
faire les mêmes calculs àpartir d'autres caracténstlQues géométrlQ.ues
de la goutte comme par exemple le diamètre maximal et le diamètre mlni-
mal (WINKEL~· 1965).
Nous obtenons àpartir de l'expression de ~ :
~~ = 6\ 1- .g.z /~ :::: t:Jf 4- d/- ( A/1-1)
Nous assimilons Af à Pcarbure car nous négHgeons la masse spé-
cifique du ·gaz -par rapport è celle du carbure. La masse spéc1f1Que du mé-
lange à 39 atomes ~ de carbone à 16 température de fusion est évaluée en
tenant compte de la dl1atat1on thermique du carbu·ra (annexe 1) solt
~carbure =14,6 ~/cm3.
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s- 1 - 2 - RESULTArs
Les résultats sont rassemblés dans le Tobleeu (5.3.)
~)'--r-"448! 4 92 5 2 4 5 5 3 4 5 . 4 8 ! 5 4 1 6 8-8 ! 4 64
ds Ide 0 857 0 906 0 923 0 907 0 926 0 867 0 867 0.771 1 0 907 0,862
l/H 0 47126 0 40602 0 38602 0 40481 0 38260 0 45691 0 45691 0 62336/040481 0 46565
siQms (Hlm) 1 4 1 4 1 5 1 2 1 8 1 4 1 5 2 6 l 2 8 .' 1 ·4
TeI·bleau 5.3. Mesure de la tenslon superflclel1e par la méthode de la
goutte penda·nte.
Nous obtenons stgma carbure ~ 1,7 :t 0,6 N/m.
Ces résultats sont peu préc1s. D'une part nous Bvonsnégl1gé l'effet du
champ magnétique sur la forme de la goutteo D'autre part, la méthode de la
goutte'p'andante concerne habituellement une goutte immobile et en éQuili-
bre. Le jet de métal l1Quide est mécaniQuement lnstable. Les oscillations
Qui se propagent â sa surface ont été négligées.
5 - 2 - METHODE D·U PO1OS DE LA GOUTTE
s- 2 - 1 - FONDENIENT5 THEORIQUES
Nous avons utl11sé une seconde technlQu'e de mesure. Elle consiste à
peser chacune des gouttes tombant du trou de coulée. Au moment de la rup-
tu~e du jet de métal HQulde, la tenslon superflclel~e éQull1bre le pOlds de
la goutte.
M1. 'à' '::: 2.1f·/L-.A'ra (5.6'>
où mest la masse de la goutte, slgma sa tenslon superficielle et r le
rayon du. trou de couléeo
~- -----------''-------------------_.....
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En réalité une partie du l1Quide. reste fixée au trou de coulée en ralson
du processus de form6t1on de la goutte. La goutte se s.épare du Jet de métal
liquide par la rupture d'un -bras" très mince de métal1iQulde. Celui-cl se
développe entre le Jet de métal et la goutte (Figure 5.3.)
5 mm
-- _._-
Figure 5.3. Mêcantsm.e de format1onde 18 goutte.
La fract10n de llQu1de Qu1 tombe a été déterm1née comme une fonctlon
du produit ft. V·4/~ (HARKINS 1919).
. V étant le volume de la goutte. ~
A1ns1 nous obtenons la relaUon : VIII ))-ir~ = (W\-~ 1 (2 lf"A.. -1- (~ '3) (5.9'>
ou bien~'r =" F f\M~ f~
F ê~8nt une fonction tebulêe (CALVERLEV, 1957).
(5.10.)
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S -2 - 2 - RESULTATS
Pour mesurer le polds de 18 goutte nous fa1sons couler très peu de
métal de manière â obtenlr une seule ou deux gouttes. Le métal11Quide est
recuellli dans un creuset en céram1Que f1-xé t-rès près d'u trou de coulée
pour évlter les projections. Son contenu est pesé après refroldlssemento -La
valeur moyenn-e du pOlds de la goutte 81nsl déterminé e-st (0,72 :!: 01 1g) le
rayon d-u trou de coulée vaut 9 mm.
Ains1 V/ 'l,.? vaut 0,07 -so1t F:O,245
Nous obtenons pour la tenslon superficlel1e :
sigma: 1,9 N/m
5 - 3 - DISCUSSION
La corrélation -entre la tension superflc1el1e des métaux liquides purs
et leur température de fuslo:n (ALLEN 1963) placerait 16 tenslon superfi-
cielle du mélange carbone-tungstène vers 2,3 N/m.
Nos résultats -donnent trois valeurs d-1fférentes.
s1gma carbure =2,3 N/m (corrélat1on)
slgm-a carbure = 1,7 N/m (goutte pendante)
sigma carbure =1}9 N/m (poids de 18 goutte).
Il semble Que le caractère dynamlQue des mesures tende à modlfler la
valeur de la tenslon superficielle. En effet la tension superficielle dimlnue
en fonctlon de l eâge de la goutte (ADAMSON 1967).
Il est également possible Que des impuretés telle Que l eoxygène adsor-
bé à la surface abaissent la tension superficielle du métal11Qulde.
Nous considérons Que le mélange liQuide contenant 39 atomes 1 de
carbone présente une tenslon superficielle de 1,8 N/m.
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6 - E.Vt1lUtiTIOn DE. Lti fRtlCTI·On SOLIDlfIErE. SUR LE.
ROULEAU
Le goutte de mét81l1qulde qui 8rr1ve sur le rouleau reste très
br1èvement en contact avec le rouleau. Nous pouvons feire une évaluatlon de
la durée du contact entre le métal1iQulde et le rouleau à partir d,e l'angle
formé par l'axe de cQ·ulée et la direction moyenne des sphérules pul\/érlsées.
Des observations visuelles montrent Que cet angle ne dépasse pa.s 300 ou
0,,523 rd.
Cela ind1que que la goutte reste en contact avec le rouleau pendant un
temps maximal
t= O,S2?~ / :fSo !ULIs -;:::: o;:J-It1VS
Au cours de ce contact, elle ·8cqulert une pertle de l'éne.rg1-e cinétique
du rouleau. Paral1è·leme.nt 11 s·e produit u.n échange de chaleur entre la.9.out-
te en so.11dlflcation et le rouleau tournent. '.
Nous avons mesuré gross·ièrement la température d'éQuilibre du rou-
leau en utilisant des bandes lndicatrlces de température COMARK. Il s'agit
de pastilles Qui changent irréversiblement de couleur s.etan que la tempé-
rature 81 t été ou non ettei nte.
Nous obtenons T rouleau =160.:!:. 6°C
Nous utl11sons ce résultat pour obtenir une ldée de la fractlon solidi-
/ fiée durant le contact. Nous supposons que la chaleur absorbée par le rou-
leau n'est constituée que de la chaleur latente de solidification de la gout-
te. En régime établlle bllan de chaleur du rouleau s'écrit:
QI\IV\. FS · L ~ ==- S.h.(T~ - TG) (5.11.)
Qrmreprésente le débit massique de liQulde.
FS la fractl0·n solidifiée pendant le contact.
Lf 18 chaleur latente de fusion du métal
S est 18 surface du rouleau
h est le coefflClent d'échanges thermiques entre le rouleau et le gaz
envi ronnant.
.Le rouleau est un cylindre· massif de cuivre. Il se refroidit simplement
par conve·ctlon forcée dans le flux de gaz. Le nombre de REVN:OLD5 du rou-
leau V8ut :
Re = 1)2 w 1( 2 MM.) · (5. 12.)
où 0 est le dlemètre du rouleau, W SB vitesse angulaire et nu 18 visco-
sité cinématique de l'ergon.
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. Nous supposons Que la vlscosltégarde une valeur constante, celle dé-
terminée à une température Qui est la moye'nne entre 18 température du
roule8u, 160°C et celle de l'enceinte refrotd1e â l'eeu, 20°C, s:01t 90°Co
A cette température nu vaut environ 2. lIo-~1,15et le nombre de PRANDTL
vaut 0,695 (SACADURA I 1976).
Pour 0=0, 1m et e.u =750 rd/s, le nombre de RE\/NOLDS vaut
. . 5Re: 1.,675. 10
Le nombre de REVN·OLDS est élevé; pour évaluer le coefflclent d'échan-
ges therm1Ques nous utl11sons la corrélal1on de KAVS (1956) :
~ '1/3NAt. = .0,11':>5.( O,S. Re .. Pr-)
Soit Nu:311
Le coefficient de transfert s'éent :
..l = N,v.. J.<1<l. 1D (5.14.)
où ka~ est la conductivité thermiQue de l'azote ; à 90°C, kaa vaut
0,03 Wm-1 k-1
501 t h=93 Wm-2 k-1
Alnsl1a fraction so11dlf1ée au cO'urs du contact sur le rouleau vaut
d'après l'expresslon (5.11.)
fS=Sh.(T rouleau - T~ ) / Q~.Lf·
Pour un débit massique de 10 gIs et une surface d'échange de 0,026
m2 nous obteno·ns :
FS=OI20
Pour effectuer ce calcul approché nous avons négl1gé l'évacuation de
chaleur par l'arbre et les roulements.
Cependant le fraction so11dlflée obtenue nous parait légèrement su-
restimée. En effet, la· température du 982 est peut-être légèrement supé-
rleure à nos est1matlons. Par a111eursl nous négl1geons le rayo·nnement du
métal vers le rouleau ainsl Que la chaleur senslble du métall1Qulde.
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7 - fORmE. E.T TII·ILLE DES. PtiRTICULE5
La poudre obtenue après dlsperslon sur le rouleau est Quasi-sphérique
(Yoir Fig·ure 5.4.)
Flgure 5.4. Mlcrographle él.ectranlQ~e d's la poudre obtenue par le rou-
1eau tou~mant.
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La répartition granulométrlQue de cette poudre est relativement dls-
pers,èe. Pour êtebl1r la répartition granulométr1que, le résultat dOune opê-
rat10n de d1spers1on est passé à travers une successfon de ta.m1so Chacune
des frac.tlons retenue sur un tamls est pesée puis rapportée au poids de
l'ensemble. Po,ur él1m1ner l'effet dOécart de ta111e des tamls, nous rame-
nons chaque fract10n mass'lQue" à l'écart de taille entre le tamls Qul el re-
te'nu la fractlon con'sldérée et le tamis de tall1e immédiatement, supérieu-
re (CHAMPAGNE 1960). Nous obtenons a1ns11a courbe de 18 f1gure (5.5.)
1 2 d- , 3 te '1 4lamet're pa'r ICU e, mm
Figure 5.5. Ré'partition granulométrlque des sphérules de c·tJrbure de
tungstène fondu obten'u par le rouleeu tournant.
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La courbe montre Qu'il n'existe .Qu'un mode prlnclpal. Cela indique Que
le processus depulvér1sat1on ne met pa·s en jeu une format1on de gouttelet-
tes satel11tes comme pou-r le procédé de l'etomlsat1on par gaz ou par dls-
Que tournant (Figure 4.5.>
Pour rendre compte de l'eff1cacité de la dlspers1-on nous calculons le
dj'amètre de SAUTER.Ce diamètre représente le rapport moyen du volume à
la surface des particules. Le diamètre de SAUTER "OC vérifie:
(MUGELE 1951)
~ ~
, x. J~ 'X.:l.~/~)cLx = .~ ')(3f/M /dix:-)4 (5.16)
Où ~ est le dlamètre moyen de SAUTE·R,
dmln et dmax, les y·aleurs minimale et maximale de diamètre de par-
·t1cule
dn/dx, la fraction de partlculesde dlamètrex.
Dans notre cas/"où les diamètres' sont rangé's par classe nous écrivons:
où Dn/Dx est la fraction de particule-.s de chacune des classes., frac-
tion Qui est proportionnelle à l'ordonnée de la courbe (5.5.). Nous obtenons
de la sorte:
~ =660 mlcrans
9 - CORRELATiOn EnTRE. LA TAILLE. mOYEnnE DE.5
PARTICULES ET LE.S PARt1mE.TRE.S OPE.RATOIRES
COnnt31S'sant le diamètre moyen des particules} nous avons cherché à le
rapproc.her des paramètres opératoires. Nous utll1sons pour cela la corréla-
t1on proposée par CHAM.PAGNE (1980) pour 18 pu] véri sati on par lié1ectrode
tournante:
_ . -0/~8 D-o,''f (. 1 )0/14 3 OI~Z
X. c:: 4,63.. co· · ~'r"'a.11 · Q (5.18)
où west 18 vitesse 8ngulejre du rouleau.
ole dlarnètre du rouleeu
sigma 16 tension superflcielle du métal1tqulde
f la masse volumique du métal liQulde
a le débit volumique de méte'111Qulde
~ le diamètre moyen. des particules.
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En ut111sant la valeur moyenne de 1,6 Nlm pour la tension superf1clel-
le, nous obtenon.s avec les paramètres opérato1res utllisés 2, = 122
m1crans. Cette valeur est très lnférieure au dtamètre moyen observé. La
différence s'expliQue très slmplement. Dans la pulvêr1sation par rouleau
tournant J la goutte d.e métal1iQuide n'acquiert QU'une falble fraction de la
vitesse angulalre du rou'leau.·Considérant Que le diamètre moyen est inver-
sement proportl0nnel â la vltesse angulaire (exposant -OJ96 dans l'expres-
sjon 5.18.) nous p,ouvons dire QU'a dans notre procédé les sphérules aCQuiè-
rent environ 122/660 soit 14~ de la vitesse angulalre du rouleau.
Autrement dl t, pour produl ra une poudre de 40 micrans de diamètre
moyen 11 faudrait utl11ser une vitesse de rotation de l'ordre de 17200 rd/s
sur ce procédé.
Une autre relatj 10n empiriQue a été 'proposée par COX (1976) pour le
procédé de pulvé·risatlonpar d1sQue tournant:
fX. -== (A 1~) .Q~q2. R - q 3, (.0- 4~ A:tl'1'V",.ao/! ll1« d,~f -0, s (5. 19.)
où am déslgne .1e débit massiQue, Rle rayon de l'atomiseur et mu la
vis·cos1té du m·étal liQulde.
Nous ne pouvons pas utl1iser dlrectement cette relation car la visco-
slté du mélange solide l1Qulde est difficile à estlmer.lnversement elle
permet cependant d·obtenlr une évaluation de la viscosité 'du mélange:
_ 5 Q _If f) Ai '5 ~ .' _ô S 2, 5
fYYlA,(::: 24-~ .'X.. ~." · w · ~~ .' t'
Soit en utllisant w.=. 0/1,+-. '1- 50 '=- ADS ">..d./s
tmQ;:::. .A 6:}o ~ /Wl-" ,ë-"
Cette valeur est très élevée; elle correspond à un mélange solide 11-
QUlde très pâteux. Elle est très éloignée de la viscoslté d'un métal11Qulde
(tO-!kg m-t S-1),
La' relatlon (5.19) est comparable à la précédente (5.16). Elle donne
cependant mOl ns d'lmportance à1a vl t.asse angul al re (exposant - O}6 au
lieu de - 0..96) qu1 reste le paramètre prlncipal.Cette seconde relatton
concerne un procé'dé où le métal11Qulde est d1spersé par un disque tour-
nant. Dans ce procédé.. la goutte de mêtall1Qu1de à d1sp'erser tombe au cen-
tre du d1sQue. Pendant le temps de contact avec le d1sQue, lemêtal11Qu1de
est soum1s à l'accélération centr1fuge du d1sQue Qu1 tend â l'éloigner du
centre. Le métal1t-Quide est contra1nt de décrlre un ray·on du d1sQue avant
de se d1sperser. Le temps de trans1t du mêtal11Qu1de sur le d1sQue de pul-
vér1set1o.n est 81ns1 prolongé.
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Au cours de ce trajet la v1tesse aCQulse par le métal se rapproche de
la vit.esse tangencielle du dlsQu·e. De la même m.an1ère dans le procédé de
l'électrode tournantel d·écrite par CHAMPAGNE (1-960)1 le mêtall1Qu1de pos-
sè·de déJà la vitesse de rotat1on de l'électrode au moment de la dispersion.
Tand1s Que dan.s le procédé âroule.au tournantl la f·oree centrlfuge tend
â êlo1gner le mêtel11Qu1de du rouleau tournant dès Qu'11 entre en conta·ct
avec lul. Cela expl1-Que l'angle de contact très petlt avec le rouleau et la
fa1ble part de v1tesse transfé·rée au métal fondu.
Nous avons cependant développé la méthode ut1l1sant le roule·au tour-
nant pr;'nclpalement pour de·ux ralson~. Nous cherchons d'une part à prod'ul-
ra des sphéru1es de g.ros d1am·ètre (supér1eur â 112 mm) car elles sont très
ut111s·ées dans les protections ant1-usure. Une méthode util1sant un dlsQue
supposerait une·enceinte énorme dans ce cas. D'autre p.art l le temps de
contact très b·ref entre le métal l1Qulde et' le rouleau permet d'utiliser un
rouleau non refroldi. Cette situation s1mp11f1e grandement la construc·t1on
du rouleau de dlsperslon. En effet dans un procéd·é uti11sant·un diSQue tour-
. nant 1'1 est nêcessalre de refroldlr énerglQuement le· dlsque de dispersion}
même pour des s·uperal1ia.ges 'base nlckel dont la .température de fuslon ne
dépasse pas 1450°C. . .
9 - TRt1JECTOIRE. DE.S Pt1RTICULE.S
Dès Que la partlcule a Quitté le rouleau tournant elle possède une vi-
tesse inltlale Qul est une fraction de la vitesse tangencielle du rouleau.
Elle est soumise aux fo.rees de gravité et aux forces de frottement étant
donné sa petlte taille (HODKIN 1973). Les éQuat1-o'ns du mouvement de la
particule s'écrivent :.
dans le plan horizontal MI· dArVt /d1r::: -(l1/t)~.c.s.Ar.ttrR (5.20)
dans le plan vertical ll11.dAr'trldt=;m~-(4/2.)~.C$ .1\T.111V' (5.21)
y désigne 18 v1tesse linéalre de la partlcule} vh et vv les composantes
horizontale et v'ert1cale de la vitesse} Cle coefficient de traÎnée l m la
masse de la partlcule, f~ la masse spécifique du gaz, S la section de la
partlcule*
Nous négligeons la masse spécifique du gaz devant celle du métal11-
qu1 de d8.ns 1es ·forees de gravi té.
Le coefficient de tr8·Înée est eppr·oché â l'81dè de l'expression de
W'HITE '( 1974) valable pour un nombre de ·REVNOLDS lnférieur à 105
C= (2. Lt / Ae) +6/ ( ,., of- Re. 0.5 ) +- 0, Lr (5.22)
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où Re désig,ne le nombre ·de REVNOLDS de la sphérule de métal11Qulde.
Nous cons.1d~rons Que la p6r~1cule 8 une vitesse 1nitlale Qui veut 14~
de la v1tesse tangenc1el1e du rouleau soU
~ = 0 ,114-( D/Z.') W .:;; St '3 'Wl/s
et dont 18 d1rectlon falt un angle· de 30 0 6vec l'horizontale. (Fig. 5.7.)
Le nombre de REVNO-LD5 de 1apart j cule vaut :
2 '0 / (5.2~\JRe. :: /l- - AIo· ()1,(A.. v
soit 42,4 pour une particule de diamètre ro:lmm. Nous avons calculé
la trajectolre des partlcules en fonctlon de leur diamètre par la méthode
des différences f1n1e5. Nous remplaçons les équations (So20)et (5.21) par
leur équivalent en différences flnjes. .
D~ ~ --t?/z)( fGt / fwC.){C/ho )-Ar.Ml,. cW. (5.24)
b Afl\t'::= ~ - (3/2 ){f<; !eWc.) ·((/llo ).Al". llr1J du (5.25)
où Dvh et.Dvv expriment les écarts de vltesse horizontale et verticale
f'~ et PUle... les masses spéciflQues du gaz et du mélange fondu.
dUl l'espace de temps.
A l'lnstant .1njtial1a vltesse a pour composantes:
Ar
o
"1~. 0 = 11)0. (jf:J ~o = Ît/st:j. ~/s
(V (5.26)
NAJo:: Itfo.~ 30 ~ 2, 65~!s
Pour chaQue djam.ètre de particule nous calculons le nombre de RE\"-
NOLDS et le coefficlent de tra1née (expresslons 5.22 et 5.23)9 A partir de
ces valeurs~ les écarts de vitesse Dvh et Dvv sont é·valué·e·s par les expres-
slons <5.24) et (5.25) pour un pas de temps dUe la no·uvel1e valeur des corn...
posante's de 1et Vl tesse est expnmée simp1ement
~ AIR:::: ~o + f)~ (5.27)ArN-:::: ~0 +- f)NIll'"
Les composantes de la traj.ectolre sont détermlnées par les relations
"
{
~) ---=. "$..0 -Jo ~. cL...
,J. (5.28)10 + j\J/V.L<»
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A part1r des yale-urs de vh et YV nous calculons la v1tesse Y. Le calcul
est alors repr1s pour chaque pas de temps. Nous obtenons de la sorte les
trajecto1res représentêes sur le coUrbe de 18 f1gure (5.6).
o _0,5 1 x,m
- ~ ~-----------....._---------'-----...
Figure 5.6. Trajectoire calculée des sphérules en fonction de leur dia-
mètre.
L'effet des fo'rces de frottement sur le gaz est le plus senslble sur les
particules de petit diamètre. La d1fférence de trajecto1re n'est cependant
pas très importante entre une particule d~ 2400 microns de diamètre et
une partlcule de 200 mlcrons de diamètre.
10 - EVALUATiOn DES CARACTERISTIQUES DU
RE.FROIDISSaTIEnT DES SPHERUlES
Le refroldlssement des sphérules en phase liquide est gouverné par
l'échange thermique Qui se prod-uit au cours de leur trajectoire dans le flux
d'e-zote.
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Nous falsons une évaluation slmple d·e ce transfe'rt en ut1lisent les vl-
. t~s.s~s .calclJlées précédem~.ent et en .adoptant le modèle de so11dltlcat1on
développé au chapitre 6.·Nous falsons les hy.pothèses suivantes:
- La température in1t1ale de la sphérule estrépart1e de la m·âme ma-
n1ère Que sur une goutte de métal11Qu1de Juste avant la pulvé.r1sat1on.
- Le rayon ro de 1a sphérule est comprl s entre 100 et 1200 mlcrans.
- Un seul grain se développe dans la sphérule conformément aux ob-
servat10ns mic'rographlQues (Chapitre 7).
- La s'phérule a une composl t1on congurente (39 atomes 1 de carbone J
DTo:'O)# ce Qu1 correspond au refroidissement le plus long (Tableau 6.2.)
Nous obtenons de la ·sorte un coeff1clent d'échanges thermiques
moyens h moyen et un te·mps de so11dlflcatlon ts pour chaque rayon de
sphérule (Tableau 5.4.)
rO (microns) 100 2'50 430 500 .750 10'00 120.0
h mouen (W/(m2ol(» 1780 1120 920 880 790 740 720 i
t~ (ms) 12 45 93 11"3 186 262 325
x(ts) (m) o05 0,20 o4·5 o52 o8'S 1,19 1 45 i
y (ts) (m) 0.04 J 0 09 t 0 31 o31 o66 1098 1 35 !
vitesse de refroidissement 40340 7250 3360 2740 1580 1120 890
(ph8~e solide) (K/s)
Tableau 5.4. Evaluation des caractéristiques du refroidissement des
sphérules au cours de leur trajet dans le gaz.
Nous avons égalem·ent estlmé la vltesse moyenne du refroidissement
des sphérules en phase solide au cours de leur trajectolre dans le flux g8-
ze·ux. Pour ce·la, no·us assim110ns la partlçule à une sphère Qu1 se refrOldlt
8:yeC un coeff1c1ent d'échanges therm1Ques constent et égal â celu1 calculé
en· phase l1Qu1de (Tableau 5.4.> Ces v1tesses p.euvent prendre des valeurs
l.mportantes. Cependant pou·r effectuer les calculs de pér10dlclté nous
prendrons la vltesse de refrold1ssement calculée lors de la premlè're étape
du refroidissement et tenant compte d·e la so11d1flcatlon. COast e·n effet au
cours de cette étape Que se forment les ségrégatlons.
L'1nstallat1on de pulvér1sat10·n dOlt permettre QU'aucune part1cule ne
h-eurte une parol 6vant d'être totalement so11dlf1ée. Le tarn·ps de s.o·11d1flca-
t10n des partlcules de faible dlamètre est court. Les pnnclpales d1fficul-
tés prov1enn.ent des part1cule-s de fort dlamètre. C'est la trajectolre des
particules les plus grosses Qu1 détermine ]'or1entatlon du tube de refroi-
dissement.
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. Le réseau de trajectolres de la Flgure 5.6~ montre Que~le flux de parti-
cules peut être canal1sé dans un tube de dlmension r81sonnable. Le rouleau
tournant est hor1zo.ntal. Il est disposé de tel sorte Que son axe est sltué à
la vertlcale de l'axe de coulée. De cette façon les gouttes de métal11Qulde
tombent'pratlQuement sur l'extrémlté supérleure du rouleau (Figure 5.7)
1CREUSET
1
.
Figure 5.7. Trajectoire ·des sphérules liquides da·ns l'enceinte de re-
froidissement.
Les .pa·rtlcules restent en contact avec le rouleau sur envlron 30°, Pour
canaliser ~u mleux le· flux d'es particules, le tube de refroidissement est
dlSposé de telle m8nière Q·ue son axe fait un angle de 1"200 avec l'axe de
coulée. Nous avons représenté sur 1ft F1gure 5.7. les fract10nsde trajecto1-
ra correspondant au parcours en phase liQuide. ·Elle se confondent -prati-
Quement en une seule tr8Jecto1re.
Les· calculs résumés au tableau (5.4.) montrent ·Que pour un rayon lnfé~
neur à 650 microns 18 sphérule se so11·d1f1e avant d'entrer en contact avec
la parot de l'ence1nte. Au d'elà de ce dtamètre les pa.rt1cules ne sont pas en-
t1èrement so11dlf1ées Bvant de heurter le ·tube de refroidissement. Expén-
mentalement n·ous constatons b1en quDau delà de 1300 m·1crons de dlamètre
les partlcules sont légè·rement aplatleso
11 - RfmARQUES COnCLUSIVES
La pulvérls.ation par rouleau tournant se révèle être un procédé très
avantageux pour produire des sphérules 'de l'ordre du ml11lmètre. Il est
dOune conception relatlvement slmpleo La consommation de gaz est 11mlt·ée.
La dlvls10n du jet de mét81 pnma1re en gouttes sphériques avant la
pulvérisaUo~ n'est pas étrangère aux performances de la pulvérisaUon sur
rouleau.
.Cependant la part d'énergie cinétique acquise par les sphérules au
cours de la pulvérisation reste' mlnlme. La pulvé·r1satlon de particules plus
petites doit être réal1sée par d'autres procédés.
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1 - SCHEmt1TISt1TIOnoU PROCESSUS
Le processus de dlsperslon par rouleau se décom:pose en quatre ètapes :
1 - Coulée du métel1iQuide sous forme de jet;
2 - Divls10n du jet en gouttes Quast~sph'êrlQues ;
3 - Pulvérisation des gouttes au conta·ct du cyl1ndre ;
4 - S011di flcation des sphérules ;
Nous nous lntéressons al~ refroidissement et au début de la solidiflC~­
tian lors de la sec'onde étape
2 - R~FROIOIS5E.mE.nT DE LA GOUTTE LIQUIDE.
2 - 1 .. CRLCUl DU COEFFICIENT D'ECHANGES THERMIQUES ENTRE LR
GOUTTE ET L'ENU·I R·ONNEMENT
Après dlvls10ndu jet 1 CheQuegoutte est supposée spnènQue, Son raldon
moyen a été détermlné par photograpnle replde et par pesee comme eten1~
volS1n de 5 mm, Elle tomDe sous l'e'ffetde la gravité dan~ un fôlble flu~·~
a'azote ascendant Que nous supposons de v1tesse nulle.
Son refrOldlS$e'menl ,e falt par rayonne.ment et par con\rect1on f·orc~e.
~!ous sommes e·menés ë celculer un coefflclent d'écnenge ·8QU1 Jlelent t'orme
de deux contr1.butlons l'uneredletive et l f eutre convect1ve, Les calcu·js ~ont
conduits en supposent Que le mata! coule avec une surcneuffe OS ,O()';'C
(chapitre Sj,
Le coefflcient (j'écnenge per con':!ection ncon"! e~t c~1culè e oertlr dU
nombre de r~USSELT
. I( ., {;;. 1 lh con~ ::: Nu,· ~a.a... 2.. rOI T"'" ! :;
avec kaa conductivité thermlQue de l'azote
ra rayon de la goutte~
Le nombre de NUSSELT concernent l'èchenge de le cnaleur d'une spnère
dans un flux gazeu)(J étebl1 per de nombreusescorrélatl0ns emplrlQues
peut s'écrlre (HODKI~J, 1973) :
"/2. A /3Nu.. = 2 + 0,6. F=<e. • Pr
Pr étant le nombre de PRANDTL de l'azote et Re le non,bre ae
REVNO.LDS de la goutte
Re. = 2 ·ILO · JO- / IY\;(L (6,3.)
v vitesse de la goutte
nu V1SCOSlté cinènl0tlQue de l'azote.
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Le coeff1c1ent d'êct1ange êQu1valent par rayonnement s'êcr1t par
définitlon:
h ra~ =- (J. é .(Tlf-_T~If-)/ (T-T~) (6.4,)
avec cr- constante d·e STE·FAN BOLTZt'lANN
E émlssivlté du métal
T température du métal
TG température du gaz environnant
2 - 2 - C'ALCUl ANALYTIQUE DU R·EFROIDISSEM.'ENT DE LA G.O·UnE
Nous sommes ramenés ~·u problème du refro1d1ssement d'une sphère de
rayon ro par échange dans un environnement à température constante iG.
(CARSLAW~ 1959) .
Dens un repère Hé â la goutte la conservation de le température
s'écr1t ;
aT/dt::: airho.. «('d2T/ dr2.)+ (2/r){dT /0"')) (6.5.)
les co.nd.i t j'ons alJX limi tes s'écri vent:
pou-r . r;:: r- 0
A l'instant initial la te·mpérature du métal est suoposée con$tant~
T =To pour t =0 (6.7.:1
avec alpha dlffusl\a'lté du métal
ka conductl\-'lté ,ju métal
h coeff1 Cl ent d'échanges ttlerm1 Ques avec l-env1 rOilt1et11ent
h=hray+hconv
Le solut1on de l'éQuel1on <ô.5.) s'é·crit dans ce ces;
an étant les racines de l'éQ·uation: ,.
rO.an cot (ro.a·n) + (r-o.h/ka) - 1 =0 (6.9.)
Elles font l'obJet d'une table dans la référence citée (CARSLA~\~., 1959)
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2 - :5 - CRLCUL EN DIFFERENCES FINIES DU REFROIDISSEMENT DE LR
GOUTTE
Nou.s cherchons 6déterminer le profil de le température 6l'intérieur
de la goutte de métal sphér1Q,ue de reyon rOa Pour cele nous le découpons en
n coquilles fictives concentr1ques d'épa1sseur ra/n. ChaQue coquille a un
rayon r1:1.ro/n, une surface extérteure At: frIC r12, un volume Vl:(4/3J!L
(rf5-r1-1~) et une température Tt (ftgure 6.1.)
...
ri = i rOln
rD
Figure 6.1. (lécoupage de la goutte en cOQuilles.
r~ous suoposons au·a1'1 nter1 eur de ", ê goutte spt,êr1 que 1es échange:: !Je
chaieur ne se font eue oer conduction. La conductivité" je masse volurnioue
'et la çhaleur sOéc1f1Que restent constantes, c'est adire Que la diffuSlvitè
garde une valeur constante elphe.
Cons1dèrons unecoQul11e 1tntér1eure 1 le b110n de chaleur peut s'écrire)
T1dés1gnant la température de la cOQuille 1à l'1nstant considéré et T1'
celle à l'instant pré":cédent l du, le pas de temps.
pour 1<1 <n
Pour 1~ cOQ'u111e centrale Ct: 1), àc~use de 1~ symétr1e le b11en se réduit à :
(T-1 - T':i) / du. -:: (alphA A." / V" ) · (TZ - 1;.)/(f2. - r'1) (6. f 1.)
. pour 1a COQUl 11e extérl eure
Tn-T~ ::_~. An-4. {Tri - Th-~} _ ~.(Tn-T~) (6.12,)
dM Vn (rn -ro-1) ~'" · V'(I
95
Nous obtenons a1ns11e système de n êQuat10ns à n lnconnues., haDl tuel
dans les problè.mes de diffusion de chaleur traités en différences finies
par la méthode 1mpl1c1te ; ,
4':=' 1\11(-1,11) 11 + Ml(Â I 2)Tz (6.13,)
tm( ..112) =-~. du..I)t. t\.o! . / (V/. .AO)
Nn (A,1) =- .If - /'M (4,2)
m ~Jk ..1) =- - ~a..du.m. A-l-1 I(v,,, "(0)
tY\'L ( i ,1+1 )::; - ~. du ·'1l · A-l / (V..:· JldJ )
/)'V\ (Â,l) == -1. - 1111\ ~ J~- 1) - ~ (.{1 .i +'1)
1. 1- '\\U. l,}
(6.18.)
(:'. ~() 'f
•.. V,k·• ..l
2 - 4 - RESULTRTS DES CRLCU'LS DE TRANSFERT THERMIQUE
Le système est résolu par une nléthode de triangulation ClaSS1Que.
lm ( Ail, I}'\ -1) =-aiy!'t .du ·M . .44'\-1 / ( Vl1tt ./W)
/Y\'1(m,I\'l):::: 1.- .M1(M,Il1-1) + ~. k·olfJta.A/}II/~Q.VM)
/.- .A: A •
!,)~,': ; , i
,_ •• III. ,
\.O,';;~, "
Nous av·ons comparé les résultats des deux rnéthodes de caïeul, r\jou~
oyons ut11 j se une est ltnat1on sur 1es propri étés physl Ques du melange
carbone tungstène liquide contenant 39 atomes ~ de carbone (~nnexe 1), L~
hauteur de coulée optlrnale est 0,40 m (voir Chapitre 5) .. ce Qui correspond
à une durée de coulée de 0..286 s sl nous négligeons les forces de
frottement du gaz sur la g·outte de métal. Pour calculer le coefficlent
crêcha·nges convectlfs nous avons basaln (J'une vltesse moyenne de ct1ute.t
nous prenons la. moyenne arithmétiQue entre la vitesse lnltiale : 0 et la
vitesse en fln de chute: 2,6 mIs" so1t: 1..4 mIs. En revanche" dans le c·alcul
en différences finies., la vltesse est calculée èchaQue étape.
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La figure (6~2.) représet1te la dtstrlbutlon des températures à la fln de
la chute
0.95
o 1 2 3 4 5
r; mm
Figure 6.2. Distribution des températures dans je goutte iiauide avant
d1sDersion en l'absence d·a solid1flcatlon, (Ta: Tf t 1rjû K ; TG :.; 30(j r(),
. .
Les deux méthodes da calcul donnent une réoertltlon de temoérattJre
ld·ent1que â 0.15 ;X près. Cec1 permet de valIder l'algor1thrne ut111sé Dour
fa1re le calcul en d1ffêrences f1n1es.
3 - n·UCLEt1TI·On
Le celcul précédent port.e s·ur l'étape de refroldlssement pur, Il ne
prend pas en compte les processus de so11dlftcet1on, Le chaleur évacuée
correspond d le cheleur sensible du l1qulde cerectér1sée per se cheleur
spécifique. Le varlet10n d'enthelpte entre 2 ét~ts 1et 2 du métal g'écr1t
dans notre calcul:
~ ri == 1..2 Cp ·d,T ~ Cp. DT (6.23J
Lorsque la so11dlflcatlon intervient il faut lntrodulre le contribl!tlon
de 1a chal eur 1atente :
97
D'un po1nt de vue thermodynam1Que, l'éQu111bre entre le. forme l1Qu1de
et la forme solide d'un corps pur a lieu uniQuem,ent è10 tetnpérature Tf
température de fuston du corps pur. Or dans les cas réels, la so11d1f1cat1on'
se produit génér61ement à une tempé·rat.ure T inférieure à10 températur$
Tf. L'écart DT =Tf - T par rapport à l'éQu111bre est habituellement nommé
surfuslon ; encore Que "sous-·refroidissement" traductlon du terme 8nglals
"undercool1t1g" solt plus précls.
La thé·or1e class1Que d1st1ngue deux cas. La nucléat10n hornogène tra1te
la format1on de cr1stal11tes so11des dans un l1au1de 1n1t1alernent non
l1m1té et sans défaut. La nuclêat10n hétérogène tra1te le format1on des
cr1 stel11 tes contre une paro1 so11'de pré-exlstante" Qui sert de catal yseur
de nuelêat1on.
Les mesures e>~pérlmentâies d~ TURNBULL·( 1950aj mOr)/trent que la
so11d1f1cet1on homogène se produ1t avec u·n sous-refro1d1ssement vo1s1n de
0,2 Tf. P~r exemple, 0,250 Tf pour le gell1urn ; 0,206 Tf pour le m.enganèse
et 0, 1a1Tf pour le plet1ne, Le calcul du .refroidissement de 1~ goutte avant
d1spers1on montre Que 1,8 sous-refro1d1ssement ne pourra1t guère ette1,ndre
plus de 60K so.1t 0..02 Tf sens nucléat1on. Cette valeur est obtenue en .
ut111aant le temps de chute expêr1m·entel. Par a111eurs lesobservat1ons
ieissent crévoir oue la goutte orrlve partiellement solidlfiée sur ie
rouleau. P~r cons·éQuent! le nuclé~t1on dans 10 goutte est très
certai nement une nue; éat torl hétérogène,
Du po1nt ·de vue théor1Qus.1 le r~1sonnement reste dans le cadre de 1a
thi, . : 11·: . 1J,..Lt1- _. 1 1.. :8; ~ .ta • • Cs:ECL ~E'" / . •. - -': ~ 1- : -,eorlecapl alreae\U (.t.~~ ~~o.Jetaeu ·r: K\.l'~~~.)te.lequ·ei,e·~
été adaptée peur la nuc1êotlon hétérogène par TURr~6ULL (1950b).
3 - 1 .. ASPECTS T'HERMODYNAM1QUES
Le sous-refroidissement est d.û pour une part au;~ chénomènes de
courbure à l'1nlerface soltde-11Qu1de. Le germe est caractérlsé par son
rayon de courbure Ret par l'eng1e de moulllage qu'H forme evec le liquide e.
r~ous considérons donc le transformat1on su1'iante ; dans l'état 1n1tlal1a
paro1est en contact avec le. liQuide seul. Dans l'état final.' ie germe est une
calotte sphér1aue de rayon R, formée contre une paro1 (celle du catal~dseur)
(f1gure 6.3.)
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liquide
Figure 6.3. Nucléatlon d'un germe sur une particule solide à l'lntérieur
du baln.
La var1at1o'n d'enthalpie l1bre de c'ette transforrru~tton s'écr1t ;
ave'c
il ~ Ar l'enthalpie libre de fusion volurniQue
Vc le volume de la calotte forrnant le cr1stal
5dési gne une surface de contact
L désigne le llQuide
C·le cristal en format1on
P la particule slte de nucléat1on.
sigma désigne une tens10n 1nterfaclale.
Le volume de la calotte s'écrit;
\Je = 4-]l:. R~. Si (ft) / 3
avec~1 (e) == (2 - ~ œJ 9 + C»:J3 e) / 4-
La surface de la calotte s'écrlt :
5LC -= 4- TC. 1<.4 . i2.(e)
avec}1.(e) ~ rA- (»:J e) / 2.
[a surface de contact entre la parcl et le cr1stal vaut:
SPC~ 7[ Rl. ~ze
( -,.,- ..Oo~O.)
. (6.27.)
(6.28,)
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Pour Q.u'un agrégat cr1 tIQue'crol sse Il suffi t QU'un atome supplémen-
taire s'attache à lui. La probabil1té de cet événe.ment s'écrit:
:r= Ne. MS· p'sJ . (6.36.)
où ns est le nombre de sites disponlbles et Psaut la fré'Quence de saut
. d'un atom·e du l1Qu1de vers.le germe.. Le nombre de sites d1sponlbles peut
être estimé en asslml1ant la surface du germ'e à un pa\lag·e réguller
d'atomes dont l'es·pecernent serai t la dl star1ce interatotlll Que b.
ms=. 5LC. / b2. (5.37.)
Nous obtenons une ldêe d·a ladlstance lnteratomlQue par
l'intermédiaire du volume atomiQue:
b ~ VA 4/3 C6 .",-. ".. ..• ..J'G.}
La fréQuence de s.eut Psaut est donnée par le coefficient de dlffusion
du liquide Dl.
Pso.ut:::: D ~ 1 b2 (6,39,)
Nous esttmons Olen cons1dêrant les sauts des ·atomes de tungstène
plutôt Que ceux du mélange (voir annexe 1).
Nous obtenons en regroupant une e~\oression de la forme:
'J:= ( B 1DT2 ) , up (- A / T. DT Z ) (6.40,)
avec
B =(~b n; ).&:de), ,-6':t""~ LC2. D1 / ($1V 2., VA 1'/3J ( .- .1 1 '•.O~'-1' j • J
La surfuslon intervlent surtout par 1e terme exponent ie1., dans i equa1
~G I\j lui est proportionnel, et dans une moindre mesure par le terme
préexponentlel puisQue le rayon du germe critiQue lui est inversement
proportionnel.
De même l'angl e du moul11 age e intervlent par 1es deux termes.
Evi-derrlment .. 11 n'est pas directement âccess1ble à la mesured Il const1tue
un paramètre ajustable. C'est même celu1 dont l-1nfluence est la plus
lourde dans le modèle.
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4 - CROI55;1rICE.
Nous consldérons· des cristal11tes d~ rayon R en croissance dans le
1i QtJl de. Les examens micrographi Ques (chapi tre .7) montrent Q1Je cette
croissa'nce est du t~Jpe êquiaxe. Le moteur de cette croissance est le
sous-refroldlssement DT,
4 - 1 - REtATION ENTRE DT, RET U
DTe
{,' .. ' .'
i.. r; ~o.}
Co
T
t
LIaSOL
Cs
Figure 6.4. Sous-refr-olljlssernent chlrnlque
Le sous-refroldissernent global est la sornrne de plusieurs
contributions relatives respectivement à la cinét.ique de fixation des
atornes au cristal, la capillarité._ la diffusion de chaleur et de rnasse,
DT == DT~ +- DT'R 4- DTT + OTe (6.43.)
DTk est négligeable puisque nous n'observons pas de croissance
facettée. (sauf pour la phase hexagonale WC).
Le sous-refrol di ssement de courbure s'expri tlle à l'ai de de l'équat l on
de GIBBS-THOMSON (autre forme de l'expression 6.32.)
DTR == Z GAt'l/ R
Le sous-refroidissement chirnlQue s'ècrit (figure 6,4) :
DTC =- 1YYl.(Co-Cl-*)::::: (YYl.Co(A- ct/Co)
ou m est la·pente du liq'uidus
Co la concentration de l'alilage (en caro-one),
CL* la concentration du liquide à l'interface sOlltje-liquide.
Cl~ est Ijonnée par 1echernp fje di ffusi on en a'lont Jjt une ijen~r-: te ~n
crOlssance) ç-est d d1re par le SOll!tion d·1VAr~TSO\l (. t 9J7) :
('1 - col ct)/0 - 4t) = I(P)<annexe 2)
ct 1Co ::::- (A - (1- -h)- r.[p) ) _4
DTC -= Ml· Co. ( A - 0 _ 0 --A). l cP) )-1 )
C
t
( .- ~'"'' "_. -i 1 •
.'..J.") '~.J
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k est le coefflc1ent de partage,. k = CS/CL
P est le nombre de PECLET chirllique
P =R\l/2D (6.4ô.)
V est la vitesse de croissance du Qerme
. '-or
D·est le coefflclent de diffuslon du soluté dans lellQu1de
Le sous-refroidissement thernliQue est donné àe la rnêrne manière par.
DTT = (Lf 1Cp) .r (Pi-) (6.49.)
où Lf est la ctlalerJr latente de fusion du t11êlange
Cp est la chaleur rna'sslqu8 du mélange
et Pt le nombre de PECLET thermique
Pi- ~ R.V 12 a1~
Ainsi ~
P =::- Pi- cdf..Ra / D (6.5 Li
Nous obtenons pour un sous-refroidissement donné une relation entre
le nombre de PECLET thermiQue et le rayon de la 'pointe de dendrlts,
DT:::: ml· Co. ( -1_ (A- 0-h.):r(?»_1)+(Lf/Cp);r(P-t)+2GJ1.t'fIR(ô.51J
4 - 2 - CRJTERE DE STRBILITE
iu'ne dOt 'Xl' ~n" ~ .-Q1 ~t i o~ ~n·t~·Q 1~ r~-:'t °on R e+ , ~ \Il' +..... ~ c;:; t"'e .- ·..-:-t1 ~'''';~!" •••-. C :./
'-'_tr ~ Ir;.: i ...·I\..î ..... Il ...· .'.. ~ u~ '- l~ 0 t"C .... ...;. .... U .......·, ..... ~'...oll\.,., ... ,
est nécessaire Dour dèterrnin'er ia configuration de croissance. De nOrf:-
breUi~ auteurs ont adopté le critèr~ sirnple de vitesse rnai~imaie pOL~r C:lO:-
~. ,.,. un·.... cu o·,,''' t \ .' R) .... -'=4 r~""~; l' l' t" ,; in; te" de -.:' 0lut; 0n,-. DO·... '-'1' '0 41' .... ~ (i'~ ~'. i t"~ ~ l-J. 1~ ";.l l , t,.. l'. e \ V.' .t IJ l.6 ,i' 1 • 't fi .., 1 J,j. :;) ~ 0.... '. '- .. 1 ~ f,. • " " 1., ........ , .
- ~ .. g...... -. IrK-"t·rI' " " .liQ~ ~ . ,'~ t"'L .' ,-,." .tl.t,I ":4 ?'-e ....1'·.... ~."l "·QU·""û ''''e '.......l,.~"-Q qUl !""\t:ï "-Qnf"~'':':' ~U"· .~1!1·;'''~_.I..,~ 1 4 l....J. I..J t ... i >.",J; ...... ~. ·i'ol;:) .... 11 t.J\.J ~~ (.. l".al ....... &... 1• .-...0; 1 ...... iwJ..,; ... ~ 1 t..6;,.li\..UII
tondernent ot'ysiqus. Il tTlontre e~\pér1mentaletnent qu'aucune tt1èorie n'est
alors c~Dable de dèternl1ner le rayon de la oo1nte de la dendr-ite en fonction
de la surfusion, Cette rernlse en quest10n ouvre la v01e à ia définition ij·;.Jti
nouveau critère .. celui da la :~tabilité rnarginale (LAr!~GER at
t'tÜLLER-KRUl'"16HAAR 1977a). Ces auteurs considèrent le paraboloïde
dïVANTSOV. Ils supposent Que son enveloppe est le résul tat du
développement des instd~bl1ités de la surface. Le déplacement de la surface
perturbée par rapport au paraboloïde est mesuré par une fonctlon F qui
var; e en fonct1on du ternps t et d'une coordonnée rêdui te ~
§ = (/t- d) / R (ô.53,)
r et z sont les coordonnées radiale et e~,lale de ia surface
Rest le rayon de la po1nte du paraboloïde (f1gure 6.5.).
liq z vt t
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Floure 6.5. Analuse de stabil1tés
.., ...,
r
En résolvant l'équation de mouvement d'une telle surface Dour des
nombres de PECLET faibles et dans l'approx1mation Quasi-stationnaire! il
;:Dpara1t que la fonction f (t, ~ ) ne dépend Que de l,j variable ~ ,:1;'8::
(J ::::: ( :J. c::> 1 2 f"(; t<. )2 ( 6.5~, ";
~s est] d pl us pet i te longueur d'onde de 1'1 nstabl11 té SUDoortèa :~r l,~:1:~
interface piane se déplaçant è ie vitesse y',
Les résuitats du calcul montrent que chaque perturoation ~ la peint.e
du Ddr;~boloïde aénère un tralti de déforrnations oui croissent en rnérne
~ ,
tet11pS Que"1 a dendri te progresse, PatJr des va1surs de cr- L.. a--Jt-1 a ;' !Jr~1i2 ::8
la dendr1te est instable. Sa aéomêtrle se rnodifle et le suStèi118 revoient è
rr- > n-;f- Po·.,t- 1';'""$ \J'~ "l'eu'--:: de ,.,... > ~ 7f" 1~\-: D~t:"·! fr~·~t 1:;""5\.J V • "' .... c Vl.;" 4.... V V ........ ~ .... t.~ U,-,,,,.t..,l.
ctlangent le rayon de couroure"\ la dendr1te devient plus ~oa1ssa et !",'oit ~.j
vitesse dirl1inuer, Ceïa indique que le point ès developpenlent est ceiui :::ù
la dendrite est marginalernent stable c'est à dlre pour cr == <TT
Le caicui àonne une val sur a-,f- très proche de ~
<ri'"" == (-1/2 v)Z- (6.55.)
C'est à dire Que la dendrite adopte le rayon égal à la longueur d'onde
rninit11ale de la perturbation d'un front plan:
1)- ~5 f---)I~ - ~Ü.:lO .•
;) 5 s'expri rne en fonet i on des carectérist i Ques ptlys ico-chi rlli QU62- ,je
l'all1 age sui van t 1e mênle expressi on que la longueur d'onde 11 rni te da
l'interface plane~ établie par ~tULL)NS et SEKERKA (1·964). L'utilisation de
ce critère donne un accQ·rd remarquable avec les résultats expérirnentaux
sur un cristal organique transparent SOlld1fient à très basse température"
le succinonitrile (Ne (CH~)2 eN) (GLICKSMAN, 1976).
~ ~
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F'our slmplifier l'écriture introduisons deux paramètres
A::= (A - 0- Â}.L{ P) ) _-t (ô.64)
~ lA-) -;=' ~& - 2/W1·Ca ft-k) ~(.'~.c, .A/{L{.· ~) (6.65.)
En él1mlnent la variable Rentre les relations (6.52) et (6.63) nous
obtenons une exoression du sous-refroidiss-ement alobal fonction du
. ~
nom~~de ~~~:E!(j~~):(tf/~)i:~~:)~(LfICp).Pt-.F(4) /27Tt: (6.66.i
Nous utilisons cette relation pour dèterrn1ner le nombre àe PECLET
tr18rrniQue du systètrle pour cr1aQue sous-refroldlssernent global.
Le rayon de la pointe de la dendrite s'écrit àpartir de i'si<prsssion
(6.53) :
R == 4.lT~ GItM / (Pt-(Lf/CfJ r=(A)) . (ô.68.';
La vitesse de progression du front solide l1Qulde à la pointe de la
dendr1 te vaut:
V= 2~.Pi'/R = +. P-(;~[4ICp).FfVj(2lfZÇAM)(6.69J
4 - 3 - RESULTATS
PECLET thermi eue (Fi aura 6.6.)
, ' '.'
Pt
0.010.001
Pt
0.0009
•
0.000'8
22,
24..... .-----..---........--.--.
:=.r:
Fi~~ure 6,6. Veriation du sous-refro'idlssement globai DT en fonction du
nombre de PECLET ttAJermiqIJ8 Pt.
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Cependant .. le résul tôt précédent 8 été êtab1j sans prendre en cornote
iténerg'ie interiaciale ; dons u-ne étude cornplér11entaire LArJGER et
f'"lÜLLER-KRU~'lBHAAR ( 1977b) prévol ent Que 1es forces capi 11 al res .
stabilisent la pOl"nte de la dendr1t~ eu delà de a-*". 11 existe donc une
faml11e continue de crlstaux cro1ssant en paraboloïde f1n Qui constituent
tous des branches prlmalres potent1elles pour la dendrite en croissance.
Par ailleurs le calcul a été rnené en supposant des déformations de
synlêtr1e cyl1ndrique et en nêgl1geant 10 diffusion de chaleur d\jns le
solide, 11 f\jut aJouter Que l'on ne salt pas rendre cornpte du dèveloDo~rr~~nt
des branches seconda1res" pas plus Que de l'anlsotropte de l~ênergle
1nterfeci al 8.
Le calcul orécédent n'est valable eue pour des fa1bles nornbres de
PECLET. Toutes ces objections arnènent à s'interroger sur le validité du
critère de stabilité marginale (LAriJGER, 1980).
t1algré tout une classe de modèles s'appuient sur le critère de
stebi 11 té ,marglnal e pour décri re 1a crol ssance d'une poi nte de dendri te.
r·Jous adoptons 1c1 'la formulat1on de LIPTOr~ (1967) de la croissance
dendr1tlque équiè~··~e. En conservent l'approximation d'une dlffusivité
therrnl que 1dent1que ijans 1e sol ice et 1e 11 qu1 de et en supcosant ;.Jn
gradient de concentration nu1 d.::ns ie soiide, la iongueur d'onde ~5 ;.e;::'"~':. :
(ïRIVEDI,î9a6). V: .. __ .
:ls = 2Tr(t;A-M /(M'l·~C'Gc. - ~-b' G) t 2 ',s.:. ,
Gc représente le gradlent cflimique à l'interface
Gest le aradient ther-miaU8 rnouen à l'interface
~ , ~
rn est 1.j pente du 1i oui dus
GAf1 est. le paramètre de GiBBS THOr1S0r~J intervenant (1ans r~qUat.1Gn (6.32.::.
r" _ ~,., :
f,. C,:. !.:~ 1 )
( .- .- -. "
'-.0. ~':'.)
Le gr-adtsnt thernlique Greprésente le gradient moyen entre celui du .
solide où il est supposé nul et celui du liquide (LIPTO~J) 1987) ~
G = - P-t Lf / (R.cf') (6.60.:!
Le gradient chirnique est donné par le bilan de solute à la polnte lje la
dendr~t~:= _ (V /D)- ct (~-!)
q (6.61.)
Compte tenu de (6,40,) Ge s'e~\prime en fonction de P seul:
Gt c ::= - 2 P. Co - (,,1- b.)1(r:< ·(A - (-1- ~).1:(.p) ) ) (6.6::.1
Nous obtenons ainsi en regroupent les relations
(6.56). (6.57). (6.58) et (6~59) : . . . . .
R::. 47t?GA1{(Pt ·Lf,St lep) -(.2 t»\'~'~-JYP. ç;~ / (/1- 0-!)J:[f))j (6.63.)
(6.7(;.)
(.'" .... , .
10_. / i "
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Dans un· large dornô1ne, l'express1on (6.65) est une fonct1on croissante
du nombre de PECLET therrnî Que. J1est ai nSl très al sé pour un
sous-refroldlssement donné de trou·ver par une méthode d'interception
numérlQue simple le nombre dePECLET thermlQu-e correspondant èla
dendr1te en so11dlf1catlon.
5 - CROISSAnCE. t1 L'ECHE.LLE. DU GR.-1Jr.
Le rnodéle de crols:;ance prècédernrnent évoqué dèterrrilne ie ra~don !Je-
la pointe de ie dendrite équlaxe et-sa vitesse de croissance. f'·Jous
c·herchons à détermlner l'évolut.lon de la fractlon so11de réelle et du rai~on
dl~ grain en croissance. Pour ceia nous nous inspirons trè~; largernent. du
modèle de RAPPAZ (1987) très simplifié mais réal1ste (Annexe 3). La
fractlon solide réelle s'exprirne comrrle le produit de la fraction solide
interne du grain} f1 per la fractlon de grain) fG (\/oir Annexe 3),
FS:fi.fG
fi sJe~<prlrne cornrne une fonction de ~ et den:li -::: -n. ( A - 3.-r: /2.. + ~ 2 + ~ 3 / 4 )
où St est l fj sursatura t i on chi ml que dtJnnee par 1e ctitJm~1 (je
concent.ratlon en avant (je ladendrlte en crOlssance ('Anne>~e 2) et. f:.. ~st
l'inverse du nornbre de PECLET C~)in,lQue du graltt d·e rayon Rg :
r:::: 2.D/(f<'}oV)
6 - rrtOOE.LISr1TiOr, DE ·Lt1 SOlIDI·FICtlTiOfl
les modèl es de nue1èet i on J de croi ssance de POl nte de dendrl te ·et l,je
crOlssance des gralns eqlna~<es peuvent ëtre lntrcduits dans le calcul j~l
refroidissernent de la goutte en dit'T-èrences finies.
Pour cnecune des n coqui 11 es concentrl Ques form~nt la gout te nous
calculons le température per le bilan de chaleur. Cette répartition est
donnee par le figure (6.2). Dès Que la tem.pêrature de le.coQuille extèr18ure
devient inférfeure à le température de fusion nous calculons la vitesse
o'ôpparl t1on des germes en re lat lon avec 1e sous-retrol dl ssement
(e;(preSSlon 6.40). Le nombre de gerrnes est donnè par la rel~tion très
slmple:
N::: r. du, (6.73)
où au est le pas de temps.
51 ln (J du) est négatif .. N veut zéro et le calcul du chanlp de
ternpèratures se poursul t pour les cOQui 11 es sui vantes. Lorsque 1nN devl ent
posltif nous calculons le rayon des germes apparus en appl,qlJ~nt ia
relation du gerrne critlque (expressl0n 6.32), Le vitesse de croissance \/
est alors nulle. .
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Pour le pas de ternps suivant, le sous-refroldlssement a augrnenté
très légèrernent. Grâce à la courbe DT- (Pt) calculée per l'expression (6.66)
nous pouvons déterminer le nornbre de PECLET thermique du crlstal1ite. A
partir du nornbre de PECLET thermique nous calculons le nombre de PECLET
chlmiQue et partant la sursaturation chlm1que S2.. J le vltesse de
cro1ssance du grain 'Il (6.69) et le rayon de la po1nte R(6.68).
Paral1 èl ement à 1a croi ssance des gra1 ns nés au pas de ternps précédent il
est apparu une nouvelle classe de 'grains dont le rayon} calculé par
l'expression (6,32), est pius petlt et la vltesse nulle. Puis une troisièrne
clesse appa-rait tand1s Que les deux prem1ères cro1ssent et a1ns1 de suit.e.
Pour une classe donnée, le rayon du g.ra1n Rg, c'est à dire ie rayon de
l J enveloDpe flct1ve qu1 cont1ent la dendrite, est identique au refJOn du
germe à l'lnstant de ia naissance; PU'lS 11 est augment.é du prodJ~it \/. {ju,
vitesse de progresslon de la pointe da la dendrite par le pas de ternps. Les
germes sont supposés être des hémisphères qui se développent à partir de
la surface de la cOQul,11e extérieure. La fraction solidifiée d'une coqtJl11e 1
est calculée s1mplernent :
f='S~) =-~ Ni' f~'(1)-(2/3) TC, R(j)$/ ~e ~Ml (6.7~)
iJ ,', jlJ i .:l.:'. ·1 e ~10("1 i-- r'~ d~ t1 ~ ..-~,.. Ci ~ ~0D~ ta, t~ u~;~ t"O:: 1;;. 1-·1Q':- ,- C. ; \: U'" lU ~- 1 ~1·~ ~: 1':' ..... ~ .~,: : \;;1,.. t') <.' 'wI l f & U \: .... ~ ·.. 1 1 j i ...... "-' . U 1... ...; '... f -,.J U "". U.;} ~... .t. 1 1 , l...l 14 1.• ,.... '.." '-' ...........
la fraction interne fl (1) est c~lculé8 arâce à l'e~<Dressicn (6.71)J ~ •
déDendante de la sursaturation Cf1i t11i aueS2 ·et cu nornbre de P~CL~;
relatif au ration du orain Ra. Les ai~alns éauiei<8s fînlssent par se tcucri~t"~ ~ ~. ~ l
entre eu~< et leur déveloooenlent est oêné. Pour tenir- corriDte G2 ce
, • "a'
,.,t·~e·· ..'"'·.... •...... ~·le nou·... U;'l'"ll'·"O''~''''' 1~ c"·f~r,·~· .... t· 'U.... i'"' ,--i',\ \,'R'\ i'", /t-~;:'~'~""l j \~tl 1 ~-:~='.~ 1 : 1W1 i l ,_ • ~ l ~ ~ 1;:. y v, ~ t,.. 1 1 lJ ;-, 'V 1 Mt j 1 \ t.... i Il', i,.j t MIl. j =' U '-' ifi ~e. ::: (A - ~(- J~) ) (1;3.75.:'
Il arrive ègalernent que le ra~on du grain devienne sucèr1eur à
l'éoaisseur de la coquille OlJ il s'est develoPDê. le gr~~ln est a1or-s Cè!:c~Jcè
en C ~l ott ~s ~Ul"'C'"'~'" "-'1' \ 'e.: lorso'u' 1'·1 t~·~\)~""~e i e·... }.... OO· tl'l' ~ ~ 1":: l' i~t l~'~ ,; -: >l",i ,.'-" ...... ~:j":- { twJ _4.......,' ..... , ~'-' ~111_··..·\ :;""1,__ .1.),
GAZ
Fiaure 6.7. LteCOUDaqe du orain en calottes.
.... . """ .....
l "t
î! r;, f C.)
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~Jous calculons le volurne de la plus petite calotte en supposent que
l'intersection avec la coquille se fait selon un plan (car Rg reste très
fa1ble devant ro)o
VoJ = Tf~W (P. - RcJ/3) (6.76.)
avec ~cJl hauteur de la calotte~~:::: R~ - ( E ( 1\1\. ,:(cr lite) · (JLo/'1Il)) (6.77.)
ou Rg est le rayon du gral rt.
n le norl"Jbre de .coqul11es de la goutte
et ra le rauon da la Goutte.
... 'toi'
L-accroissement de fractl0n so11d1flée est calculée en fûnctlon de
l'accro'issement du volume de calotte.
F'our simplifier" la vitesse et le rayon du gr:3in sont calculés à Ci~:rt.it
du sous-refroidissement de la coquille où est apparu le grain. c'est à dire
le plus généralement la coquille extérieure_ Cependant l'accroissernent de
fract i on sa11 dl fi ée est attrlbuê à chacune des coqu111 es où se découpe une
calotte.
Dans ·le calcul du refro1d1ssement de la goutte 11 faut 1ntroou1re
1*8vecuation de chaleur latente consécutive aux eccroissernents c;
fract10n solidifiée. Les relations entre 1es ternoératures Ti è 1'instènt
considêr-è et les ternp·ératures Ti' à l'instant précédent de~/ienne.r,r..
T~' +(L!ler).dFS [-<) = /Yl1 (.iJi -A) :T.i _/f + !Yh (Jj ; ).U +/V'IJ(iJ,i+-1j '0'+1
1 i i < n
t' 1 ... \ 0avec m\ Jl))=
T~ +(~. cJ~t\' ~/-6).{At'I1!V"")T~+-(LpCp)dF5~)=:!Yh ~pl-1) TM~1 +1'~(tl1/h) T~ ..: ~r": '.
0, '_'.' :::./
où iJFS(i) J ~ i ~n est 1'accroî ssernent de tract j on so11 di T·~ ée dan3 1·~
coquille L
Les termes matriciels m(i l j) 1s.l}jin restent ceu;{ déterrnlnés par 18:5
expressi ons (6.16.) à (6.22.) 1 1es autres sont nui s.
Au fur et à mesure que la fraction so11dlfiée s'accroÎt dans ct1acune.
des coquilles l·abaissernent de température s'amenUIse pour s'annuler. Puis
la ternpérature rernonte faiblement. ':ette H reca lescence" â pour
conséquence l'arrêt de la nucléat1on.
Le calcul est arrêté lorsque nous atteignons la l1rnlte de le durée de
chute observée. Acet lnstant le température commence à redécro1tre
falblement.
.1 09
7 -RE.SULTttTS
A l'lssue de la rnise au point expérirnentale du dispositif ·de
dlsperslon.. nous Bvons obtenu une haute·ur optimale d·e chute evant la
dlspersio.n vols1ne de 0/4 m (Chapitre 5). Cette hauteur de ch·ute
correspond à un ternps de chute de l'ordre de 0,286 51 Nous avons
également. observé QU'aucune sphérule ne présentait. de joint de grains,
r'40US supposons per conséquent Que choque goutte liquide contient tJiJ.
maxirnurn autant de grains en forrn;3tlon è la fln de sa chute} qu 1 el1e 9èn~r2
de sphèrJjl es après dispersi on. En fai sant. 1e rapport des ra~dJ)ns rno1dens
nous obt.enons : 3 3
NFJl == !Lo 3 / -;f 3 = (2, r; .110-3) /(0143. AO-~) ~ 200 grains
où Nt'lnal est le nOfl,bre de grains en formatiof1 à la fin de la chute de
la goutte.
ro est 1e rayon moyen de 1a g.out te ava·nt se dlspersi on, ?ë est le
ra~don moye··n des sp·hérules après dispersl0n,
De·cette maniè're nous pouvons ajuster l'angle de rnotJillage entre le
liquide et le germe solide} e(Figure 6.3.) pour obt.enir environ 200 germe-:
à la fin ,je la chute c'est adire après (J)28'6 s. i~ous obtenons e=0/38 r;J cu
L;-r 1 8· 4j , r'.Q f1 lf l' r~"lr~~'''''·rl· ~ ijrl '=''''19-1~ • ~1' ·0'1 e r"'(91'~, ....ior· ':fO"Jjrt1A pt r·orr~~r.';1"":;'"' .;) ,.J" -: -i lÀ ,.. ~ If/' ,~ r: 1. .. . '..i l , . ." '.J , I.J l, "" t 1..; J -4...." If/' t . _ ...,) _ 1 1.." ....
un rnoul11age relat.ivernent favorjjole entre le liquldeet le ~Jerrne, fl·Jou::;
avons exploré une gamrne ,je compositions allant de 39 é 39)8 t~tornes .?; (je
carbone correspondant âla solidificat.ion de la phase alprH3 V1C4_,.,1 A 39
1 .....
atomes %~n carbone le rnélan4je C~rbfJne tunasténe fond ije menlère
.., .,r
congruente. ~~ous considérons que la (;olidtficatl0n se rell. sans rejet, [j~
solute, Pour 39)3 atornes %de carbone.! le solidiflcation se falt a',jeç un
l,ri t ar\1 ~ 11 a d~ ~ 011' dl' f' l' L~ t "o·n d~ 2/j 1/ L~ ~ ...6 ~'* J1t at;:" d~:". t8t ~ 11--- u: li·' dQ \ 'l' t ;:" ,;,!': .,J, \ /, • If/' I,J If/' ~.~ • .... , 4l r;; .i. f\, • ...:) 1 r,:; ~ 1... • .. ;;} ...-' i.... ,,.i 1 ... ::. !W"".. '.. ..' .... '= .!
et de ra~don R pour la fin de la coulée c'e~3t adire pour t. =())286 s sont.
reDrèsenté~3 per la figure (6.8.)
~O.5
:>OA
0.3
0.2
0.1
EUS
~0.4
cè
0.3
0.2
o------.... ~ -_.. o..........----..~---~~--
o 10 20 OTo,K 0 10 20 OTO. K
Figure 6,8, Vit.esse de croissance et ra!don de pointe des dendrltes en
fonctl0n de l'intervalle de solidification en fln de ct'Jute (t=(lJ2ôîj 3)
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8 - STtlBILITE tlBSOlUE
les résultats du calcul concernent la vitesse de progresslon de la
pOlnte de dendrite nous amènent à la comp.arer avec la vitesse de stabllité
absolue. En effet 11 exl ste une vi tasse 1imi te dans la régl0n des Vl tesses
élevées eu delà de laquelle le front solide l1Quide deVlent plan et est
parfaiternent stable (TRIVEDI) 19·86). Pour un'métal pur~ la vites;e Jje
stabllit.é absolue est déterminée par une contribution therrnique.
L'interface pIe-ri est stable quand la distance caplliaire reste .SUpèt'18ure à
la di sta'nce de di ffusi on thermi Que c'est à di ra lorsque
6PrM-Cp III > ~/v (6.80.)
La vi tesse de stabl1 i te abso1ue thermi que s'écri t ai nsi :
V~f ;:: ~. LJ. /(bA-M.Cp) . (ô.SU
Pour le mélange carbone tungstène Vabst=2. t 04 mis.
Pour le compos; tian à fUSlon congruente (39 atOt11es %en carbone) 1e
modèle de soltdiflcatton d.entritiQue sans contribution chlmiQue indiqlle
une vltesse très lnfêrieure à la vltesse obs·olue thermique..
r~otre rnodèle a été étendu à des compositions où la contribution
ctl1rnique intervient tDTO ~ 0). La vitesse de crOlssence des denarites ijCil t
ètre cornoeree à la vitesselje stebl1tté absolue Chlrnique. (t"lltLLINS et
~EilECtf'"Ai 1g · .,1'-
_ i" po, t'... _ 0 ""+ ),
V~ c .. D· DTD / (<1ftM . ~) (6.52.!
Pour tous les lntervalles de SOlldificatlon cornprls entre () et 22K" ~d
vitesse de stabilité etJ'Solue ctllmique est voisine de lJJ5 è (J,? rn/s. L>~:
vitesses decrOlssance calculèes sont du rnérne orar-e de granaeui- que -ir:~,
vitesses Ije stabilite chirnlque. Toutefois elles leur sont touJour-s
inferi eut-es. Cel a i ndl Que Que nous devri ons observer des segrega t ions
ct1itl'liques. Se pose alors le problèrne de la periodicite des segreoat1QïlS
obser-vées et ègalernent la présence éventuelle de la pt1ase rnlneure.
9 - mATUR.ATIOn DE.5 BRAnCHE.S DE. DEnDR.ITES
9 - 1 - ESPACEMENT 1NTERDENDR ITI QUE
Les branct18s de dendrite forment une popul~tion de particules SOlld9S
en contact at'l,tee unliqulde dont ltlnterface solide-liqulde a un rayon de --
courbure petit. A t~ractlon so11de constante les êcarts de rayon de courbure
produisent des écarts de potentiel chimlQue Qui sont è l'orlglne ,je
phénomènes de transTWertdemet1ère et de reconstruct i on de surf ace. C'est
le phenomène de meturat1on des branches de dendri tes (KArT A~'lls.. 1'~67).
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(6.66.)
Dans cette approche l'espacement interdendr1t1a,ue Â est rel1ê eu temps
de SOlldlfication per la relation: '
;\;&) ..: .:l ?(o) == J: &'1"1. eU- (6.83J
où B est un fact.eur géom'étrlQue prenant en cotnpte les différences de
courbure au cours de la maturation. Une vale,ur moyenne 6=35 a été
déterminée par le calcul pour l'alliage aluminiurn-cuivre (HALDER 1986).
Mtradult l'effet de la tenlPérature sur le rnécanlsrne de grossîsse-
rnent par capillarité. Son expression est la SUlvante (t~ATTA~tlS. 1967) ,
M:::- T. ~A--M· D. / LT-t Imli ~- ~) ct) (6.a~.)
~Jous prendrons pour s1mp11f1,er la~toi1centration en soluté à j'lnterfi3ce
en fin de solidification:
rm 1 (l--PJ ct = tm/ [ct -Co):::: r>ro
Ainsi l'expression (6.83.) devient:
;\3('0- ;l(o) .= Joi- (35,,;-: ~ItM. J)/ (Tf·DtO))cH
L'espacement lnterdendrltlQue final s'écrit:
t13:::{(35 GItM·D J(Tf·DTO)) ):5 Tett J+ J3{o)
avec s le temps de so11d1f1cat1on.
r~ous admettons qu"à l'inst~nt initial l'espacernent interden,jriticue
est é~~al au rayon de le pointe de la dendrite calculé par notre rnodèle :
~(O) =:.. R. (ESAKA .. j9ô6). .
Nous adrl1ettcns en outre que les pararnètres physico-chirnjque-:' \/.:-
rient très peu dans l'intervalle de SOlldific~tion. r~ous rernolacons 1::~ t}::J-
leur de la température T à un instant t par le produit T.t.
Nous supposons que ïa vitesse de vat-iation de ternperatlJre t re::te
constante au cours de 1a solidification. iJne estirl1etion en est Talte J\,!8C ;e
caïcul du temps de solidification dans le paragraohe quï suit: t ~ 3B:.);<.'·~
Nous obtenons la relation aooroctlée
Â= {(R3 + 35 T. <:?,ll1Vl .D.t~Z) /(2 Tf' DTO) }11/3
9 - 2 - TEMPS DE SOLIDIFICRTION
Le ternps de S011dificotlon est 'déterminé en prernière approxirnation
en consl dérant LJne sotiérul e à Tj =3'021 K., de rayon ra =0.43 t11rn se
refroidissant avec un coefficient d'éctlange h= 1300 \N'/Cm2.k:) (Chapitre 5)
Nous cons; dérons Que 1a chal s,ur évacuée correspond à le Ct181 eur
latente de so11dificatlon :
(fI./?» 1l:.I4Î."Lt== ~.4rrA<J? (Tf_I~).t5 (6.ô9J
ce Qul condul t à :
-/;~-= f .lto.Lf/(~.&frf- ï~)) (6.90J
SOl t ts: 106 ms.
r~ous obtenons une approche mo1ns grossière du temps de
solidification en utilisant le prograrnrne de germination et de croisstJnce
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précédent. le nombre de germes ffxé à 1. le rayon ra est prls égal a
OJ43 mrn J ra!don rnoyen des sphérules. Le charnp de températures et de
fracttons solidif1ées est celui donné par le même calcul sur une goutte à
la fin de sa chute juste avant sa dispersion.
9 - :5 - CALCUL
Pour effectuer les calculs du temps de solidiflcation nous utl1jsons
ias solfdus et llquldus donnés par le dlagrarnme de pri~J;;es lje RUD? ( 1969)
(Figure 6.9.) chacune des courbes d·éQu111bre est assim11ée à une brancrf8
de parabole dont le sommet se trouve à la compositfon congruente
(Tableau 6.1.)
eutectique liquidus solidu5
1/2 1/2
alpha WC 1-x - WC Xl=O,,39 + 0,00385 (2747-T) XS=O~9"'O~00154 (2747-T)
0.39 ~ x ~ 0,41
1/2 1/2
0,365 ! x ~ 0,39 Xl=O.39 - 0,00722 (2747-T) XS=O s39-0.00520 (2747-T)
1W2C-alpha WC1-x
1/2 1/2
0.31 1 x ~ 0.365 Xl=O.3'1 + 0.00859 (2776-T) XS=O.3t+O.00672 (2776-T)
1/2
112 10,22 ~ x ~ 0,31 Xl=O,31 - 0,0111 (2776-T) XS=O,31-0,00664 (2776-T)
W-W2C
1/2 1/2
1
o ~ x ~ 0.22 XL: 0,000309 (3423-T) XS= 0,000112 (3423-T)
T.:.b'~~u f;, 1 ~u·11·a·u~ et l l' QtUl'O'u':' t--,~ll'-'u: 1~~ u... ·::.p..-;:.,~: 1... a·'l'~I"''''':;mr''~;J ..;;:.
.... l '= \J U • ... 1 :j.. , .;} '.,... t.., I!:: ~ 1., 1 ~ 'J 1 C i.. u. ... 1 l il'" 1.. '_
-'
phasesde RIJDV ( 1969). T est e;~Drimée en ~C .. XL et XS sont 1es tract1ons
atomiques de carbone du liQulde et du solide.
De cette manière nous pouvons déterminer l'intervalle'de soljdlfic~tjon
pour chaque composition ainsi Qu'un coefficient de partage moyen élU cours
de la solidlf1cation. les examens mlcro9raptl1ques ne permettent pas de dé-
celer clairement les mfcrostructures eutectiques notamment celies pour
les compos) tians à 36,5 et 41 atomes %(Chapitre 7). POJ.Jr cette raison nous
asslrnl10ns la soiidification pour ces compositions à une solidification den-
drHique du carbure cubique alpha WC1-x avec un intervalle de solfd1flcation
fictff calculé (Figure 6.9.) à partir des expressions du tableau 6. J.
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SJ 2800.----------.....--------~-..----...
2700
2600
0.30
LIQUIDE
0.4·0
FRACTION ATOM·tOUE DE CARBONE
DTa (K)
riJ 0U~ r~~'S.-' rn ~, 10r: ~ , .... ~ re' -:' '.J1ta t 1"" f~ U' C~ 1;-. ~ t 1 r- 0 j f.... j" f ! ~:! ~ l 1~~' 1-' Q. t'"'~ li ".J' .:.~ ~ ~ :-'i '-1 ~'4 .;; 1.. 'wJ '= i.J 1 J •.J j C ;J ..,;; • ~.J 0 • 1...... 1 i-') U 1 ...... r: . l...i ... 'w'.,I 'w i 1 1~, ..; i '. , ... 1 -'
Dart~culièresdans ie tableau 6.2.
Composition \1; 21 J91" 25)3 fi 33}7 l' 36 15 l' 39 1 3912 i 3914,:;, 39,6 1 39,3 i,: 41
(4tornes ~ de C)
li 1·Tf (OC) (RUDY 1969) 2993 2749 2766 2735 2747 2747 2746 2745 274~ 2720 1
l ' 1 1 115 6 38 9 11 0 7 13 16 1 22 142!
k
R(um)
ts (ms)
1 0 .32 1 0.35 0 71 0 .82 lOt 10 ta 1 0 23 1 0 .321 0 .70 1
1 1
1 J 1 1 1
1 1 1 1
o 41 1 0 15 0 56 . 0 49 0 12 0 27 1 0 19 1 0 17 i 0 15 1 0 04 !
j 87 8 420 490 1 47 74 58 51 48 1 45 1 46 8
;l.. (um) 1 1 4 1 3 5 4 1 1 1 - 1 4 , 1 1 0 96 0 82 i 0 45 1
Tableau 6.2. Evaluation de l t esoacement interdendritique et du temps
de solidificat.ion en tonctlon de la cornpositlort en carbone.
1.- ~.- -.
tW.';i':;.i
.- - j, .-. ",~.O,~k.)
,..- '-'1 "\O.~ .)
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9 - 4 - FRACTION EUTECTI QUE
Nous cons1 dêrons 1es composl t1ons au VOl 51 nage de 1a cornpasl t1on
congurente XO =0.,39. Pour calculer la fract.ion de liQuide eutectiQue
présente dans l'alllaae en fl·n de solldification nous utl11sons l'expression
'W
de SCHEIL (1942) et GULLJVER (1922).
(xL-xs)4 ~ f;t-1-).cLXL
où f représente la fraction so11dlfiée
)(S la fra·ction atornique de carbone dans le solide
XL 1a tract j on atomi que de carbone dans le 1iQui de.
~~ous utilisons les expressions du tableau (6.1.)
{
XL = XG + bL lT~ _T)A/1.
Ill?X~ ~ xG + bS lT~ - T)
où XG est la fraction atomique de carbone de la pha.se congruente
TG la température de fusion congruente
avec
fbL = ex E - x4') / (TG - IE/12
lbs;:;. ()(SE - Xq) / (ICi - TErrie.
où XE est la fractlon atoil1ique de carbone de la COi11position eut};ct~:(~2
TE ia température eutectique
XSE est la fraction atornique de carbone pourla l1rnite àe solubi;lt2 :~e
1a Dt1âSe congruente à la température eutect i Que.
Ei'"'t ....-.~ t"'l ~ i .'"'1 rrr' '::. ..-' t c;' "-1 !'j i ""' ! ;s ,., r-::. tl t " ~ \1 1- --e ~ .-- i L~"" t~. •:1 1 'i t' 1"'1 / l·~ L~ 0; .. ~ ~..;;! ~"! ':.• l '" 1 l"J 1 i -..J 1 l,.' • U t f .... \" e, 1 il", .,.. U u 1 \.to'" ~ t ..... ~ il. 1 \ 1,.(. ... ., l , ... '-' ~ 1 ~ ...... 4 1 ~. j 1 , .
-€M 0- f) == - ((XE -X4) I(XË - X5E-)) ~! (lq - Trll./(T~-11-l'6.·; L:
où TL est la temDérôture de liquidus pour la cornposition >~O
cons tdérée.
La fraction etJtectique est ia fraction de liqUl:je corraspondan~e ,
tE =( l-f) pour ;'(S : XE et T =TE
En remarquant que:
{
(T&-T )"((.:: (XE- X~).(T<;;_ltl/~/(XSE-XCi) (6.95.)
(T~_Tl)AIl-_ (xo- X~) (TG- TE:)"/t/~St- xG)
nous obtenons'iE= e.cp{--{(X~-XC1) /(XE- XSE)) ~( [X.E -xG,)1 (XO- KG)) } (6.96.)
Dans cette fraction eutectique seule une portlon est forrnée par la
phase mi neure. Cette tract ion résul te de 1a ci néti que de croi ssar1ce
eutectique.
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Pour sirripl1f1er nous la calculons par la règle du lev1er appliquée à
l'équilibre eutectlque :
. il -= (XE - xSE)/Çx'2.- XE) (6.97.)
où )(2 est la ft-action atomlQ·ue de carbone de la l1mite de solubilité de
la phase m1-neure de l'eutect1Que considéré.
Prenons par exemple le cas de l'éQuilibre eutectique entre le corbure
cubique alpha WC,.X et le carbure hexagonal VlC,\ dans ce ces., le fraction
âtom1Que du carbone p·our la rnatrice alpha V\rC1_~< d le ternpêrature
eutecti·que Vdut XSE =0,.398" la fract10n atornique de carbone pour la C!r13se
nlineure ViC vaut X2 =0..494. Nous obtenons de la sorte la 11rnlte de
fraction de phase mineure décelable sur les nlicrographies : f2fE. Pour
effectuer une comparaison nous reprenons les résultats du calcul dans le
tableau (6.3.) pour les cornpositions· étudiées expérimentalernent.
Tableau 6.3. Caractér1stiques calculées des effets de ·séüreqation,
-.' ...
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10 - DISCUSSIOrl
Le tableau 613. est destiné à servir de support aux dlscusslons du
Ch.api tre7. ~JOIJS pouvons d'ores et dé j è fai-re les re·marQues· théorl ques
suivfintes :
- Pour la cornpositlon XO =O~41J la cornparaison entre la vale tjr
calculée et les observatIons n'est pas t.rès favorable. Cependant le produit
de la périodicit.é observée (10 rnierons) par le produIt. f2·fE (f), 143)
donneralt une tal11e de ptfôse minetJre de 1J4 (nierons tres procrJe l~e'3
valeurs observées 0,,8 ès 1J 1 mlcrans. Pour cette corrlposition l'hypothèse
d'une solidification dendrltlqlJe de la phase alpha v./C1-:< est relativernent
satisfaisante. Elle convient mieux que i'h!dPothése d'une so11diflcation
eutectlQue couplée.
- De 1a même manl ère J pour 1a composl t1on XC =0,,394 1e produi t de la
périodlclté observée! per le produit f2fE calculé J conduit es une valeur
proche des observatlons.
- Les résultats relatifs à lô composition XO =0)365 ne conVlennent.
peso Dans ce cas) c'est cert)jinement un modèle de croissance eut.ect.lque
qu'il aurait. fallu utiliser.
- -'u' ;:.rl-:·l~ r·;:,r:· d~s r'ort'lnO''''1+1or'~ 1;10' - iA./ 7~7 At 'd()" _ (j :je:-="" i~~ r;:;';'i;it ~,.':.
•~ J _ .,~..J._. # ., ll;-- ~ 1. t~ /1, - ').,#) ... ·1 .; .. 1'1 '.. J".J'-~ i ....~ '.., ";'A~ 1•• ,• .,.;
numèr1ques sont. relatlvement proches t.,Jnt pour la periodicité de ~d
matrlce que pour celle de la phase rnineure. L'h~dDot.hése {J1une
solidification dendritique séparée de 1~ phase V12C convient
part i cu1ièrernentb i en.
- Concernant la comoosltion XO =l)1219 1 les obser\/~tions sont i,r;·::
éloignées des valeurs calculées. Pour cette cornposition le rnotjele de
solidificat.ion dendrltique ne convient pas. La mlcrostruct.ure e':,t6
typi quernent eutect i que.
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'11 - COnCL'J510n
Le modélisation de la solidification des gouttes Que nous avons
entrepri se est hardi e. El1 e f ai t appel à une mul t1tude de théorl es et â des
si mp1i fi cations extrêrnes. De pl us 1es données phYSl co-chi mi ques âhaute
température nécessl tent des extrapa1at. i ons di scutabl es. Cette approcrie
permet cependant de dépasser une appréci et i on qua1i tat i \18 et de fourni r
quelques inforrnations chiffrées sur la solidification.
Les t.rois idées essentielles, tirées de l'analyse ,je la so11dification}
sont les suiv·antes :
1 - La prerni ère étape de chute J ce 11 e qui précède 1a Dul véri sat ion / a
une influence décisive sur la solidification finale. C'est en effet au cours
de cette étape que se produisent la gerrnination et le début de la
solidification. Cet aspect a été évoqué eu cours de la rnise au point de la
chut.e. Les troî s p·a·ramètres qljl 1ntervi ennent so·nt 1a hauteur de chute} la
surchauffe lnltlale et le raye,n de la go:ulte. C·est sJJr ces pararnètres·qu'il
faut agir pour modifier les structures métallurgiques du produit final.
2 - ~~ous sommes en présence d'une solidification avitesse de
Cra1· ~,.. ~nCQ (.1 1 LI r i 6 t"r (~J' 7 rr' /~. ")' ("10 .:, r, t~ t ~ Ij +l~ ~ Ct i ~ ~ t t ~J l' ft"r l'"'4 rQ l ~ t"-. ,.••~;.- -=. r," <. ~i ("". • ~ ~ 1 .:- - ••:::>,:; I.J '., t: 1r,; ~, r.; '= '. J. }...) ) l·~ .:. I.J 1 I·~ .:..,1 '. r:;; i' •.:> '...l 1. '= t, 1..; '., "=:J 1. '., I..J i." i. t:! . :. i. l .~ '., ': :.
d'une :Solirjiflcation rapirje au sens où on l'entend haoltue11erneni. PUiS,::~~
les vitesses de refroidissement ne dépassent pes quelques centaine':. ij2
degrés par seconde. La vlte·sse de solîclificatlon est rnait~ré tout prccri2 ::8
la vite':;se de stabilité absolu.e chlmi·que (\/ ~ O~5 ",/aos c).
3 - il n'e~3t pas surprenant de con~::t.~ter les très falOles: ·3èiJr2C/~7.~:::;:::
.J .-
chimiques à lïnté.rieur des 8phérules en raison ,je l'ordre ije grandeur Ge';
vitesses de croissance.
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CHtlPITRE. - 7 -
STRUCTURE. mE.TtlLLURGIQUE.
DE.5 PRODUITS ~onDUS

Il 9
1 - InTRODUCTion
La fusion du mélange carbone tungstène en creuset froid autorlse le
choix de la composition du mélange en carbone. En outre} la pulvérisation
du mélange fondu sur rouleau tournant produit des sphérules de petlte
dl mensi on. Les vitesses de sol i di flcaf. ion etde refroi di ssernent. sont par
cons·équent. légèrernent plus élevées que dans d·es procédés classiques.
Ces deux caractéristiques} cornposit.ion libre en carbone et vitesse de
refroldissernent élevée nous amènent à nous int.éresseraux struct.ure 13
métallurgiques des produl ts obtenus par ce nouveau procédé. r·JolJs nous
attachons à déterminer principalement. l'influence de la composition en
carbone sur 1a structure méta11 urgi que. Not.re souci est bi en èvidernrnen t
d·e rechercher les compositions qui correspondent à la dureté la plus
élevée. 'La vitesse de refroldissement est un pararnètre opératoire dont
l'influence n'est pas à négliger. Il reste cependant en second plan par
rapport à la compositlon en carbone du mélange.
Les st.ructures métallurgiques des produits obtenus sont discutées;
essentiellement par rapport au~< diagrammes de phases proposés par
~. A'RA (' 1q ~5.. c'"'! t RIJ0',) (4 r-. t:: n" q .. r ,.......' ~.,.., + t l ~ ,:. .. f 11""4 ~. .-.. ,...-. "'" .-.)0'" • - 1.... ,.-.~ ~ . _ O, ) c.... T ,.':i t.J ~ ) I..J , e~ t e.,j r.: n... en e~ e c.. 1,.4 J.,J e.j JI; xp ': rl n1r: Iii. ij 1 ~ :.
, AS t-! l 1- ("' 0mDl~ t ~. t 1"" ("' l ,.. ~ ... t .- r· "'" ' ("'.,..' '. .,... . - "',., v' .. l'. .....',.,.... ~i., ~ i..4:=t 1... t:;.8.j e e.j D U.:- reCetl ê·j :.ur J8 .:.y.;:,terne CarUlJlt8 t4;..~ng;'l.~:I~
r·Jous discutons égaJem'ent des résultats ê partir du dia'~rarnrne c81cul~ Ga
GUSTAFSOf·J (1 1;86). Ces trois études ont. été présentées au Chapitre i.
2 - frlETHODé.5 E.XPERimE.nT.1LE.5
2 - 1 - METALLOGRAPH1E
Lfobservetion métello9raphique de·s alliages fondus apporte des inft)r-
mations essentielles sur les tra·nsformetions de phases. L'1nterprétatlon
correcte des mi crostructures est cependant gênée par la mul ti tude des
transformations en phase solide.
Pour 1es observeti ons mi crographi ques} 1es sphérul es sont moul ees
dans une rési ne po1!dester pui s po11 s mècani quement. Le prépc1i ssage
s'effectue sJjr des papiers au carbure de silicium puis eve·c une sU$pension
de gralns de diament de 45 microns sur un plateau en fonte. Le pol1ssage
final est obtenu sur des feutres avec une sus'pension diarnantée plus fine.
L'attaque des échantillons polis est effectuée par voie chimique
classlque à l'aide d'une solution de MURAKAMI. Cette solution contient 10%
en·poids d'hexecyanoferrete de potassium et 10% en poids de potasse.
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Les rnel11 eurs résul tets sont obtenus avec une salut1on 1éaèrernent
.,J
modifiée: 30% d'hexecyanoferrate et 5%de potasse. L'hexacyanoferrate
est très oxydant en ml11eu alcal1n.
f'4ous avons également exploré une seconde solution d'attaque
contenant 3/4 de vol urne d·ac1 de f1 uorhydr1 Que et 1Î 4 de vol urne d·ac1 de
ni tri que. Ce mél ange perrnet de fai re -des at taques profondes. Il at taque
préf.érent1811 ernent 'y'/2C (STORMS 1ge14)
2 - 2 - MICROSCOPiE
Nous avons fait les premlères observatlons au rnicroscope optique S:lr
des écrlôntil10ns polis et très attaqués. r"Jous avons poursuivi nos ej~ern8r;s
au ml croscope électronl que ê bal ayage sur des échant î11 ons peu at t.aqués a
l'aide de la solution de f"lURAKAMI modifiée.
Sur les échantl110ns slmplement pol1s 1 leslmages en électrons
rétrodiffusés ne donnent pas de contraste. Il existe en effet une différence
de numéro atomique mO!den trop faible entre les phases V1C et V42C,
r·'lous observons les écr:ôntil1ons après attaque sur des irnages en élec7.r;:;~;:3
secondaires. Lss échentiilons ayant subi une at.taO lJ8 profon,je (i:cid8::
ni tri aue et fi tJorrp~dri que) donnent. cependant une i rnÎj~~e peu f aei lerne:,1, t
interprétable. Une attaque de 3C1 ~~econdes è l'aide d·une solut1on iJe
i1fJR-AKAt'1 i modi fi ée sernbl e donner 1es mei 11 eurs résul tats.
Le détecteur essoci é au mi croscope que nOU~3 tJt i 11 sons est. i nCéoab: 8 ;je
ijoser ies élérnents les plus légers et nor.;jmrnent. 1e carbone. Ceiij n;~:~s
ernpêche de différencier les prpjses par ce mOl~en.
2 - 3 - DIFFRACTION DE RRYONS H
Pour déterminer les différentes phijSeS présentes dans les pro:ju1:::. C~
coulée nous avons falt appel à la diffraction de rayons X. Pour cela nous
brO!dOns 1es sphérul es dans un mort i er en agattle de man; ère à obteni rune
poudre fine. La poudre est analysée à l'aide d'une diffractomètre SiEf'1Ei"JS
équi pé d'une él ec trode de cui vrs.
Les diffractograrnmes sont dépouillés à l'aide du flchier JCPDS (1966)
du Tabl eau 7. l, Les structures correspondantes sont présentées dans 1e
Tableau 1.1.
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phase , N° JCPDS Système Référence J
"II 4-806 cubique centré SW ANSON 1951 1
alpha 'vI2C 35-776 hexaGonal NatioMl Bureau of Standards1984
bêt.a \tI2C 31-1408 hexagonal HARSTA 1978
1 20-1316 ctJbiquft faces ct!'ntréts I<RAINER 1967 1.alpha \"C1-x \ f
1
: !
c
25-1047
26-1080
BIND 1973
HOlCOMBE 1973
Tableau 7.1. Liste des fiches du Joint Corrlrnitee for Pov'/der Dlffraction.
Standards utl11sées pour dépoul11er les diffractogrammes de ra~dons X.
2 - 4 -M1CRODU,RETE
La micro:du·reté est une caractéristique lmportante pour les Drodu~ts
coulés. En e'ffet) elle est déterminante pour la qualité finale du revêt.ernent
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des empreintes lai~3sées par la pointe diamant sous une charge f'1 rje ::-t':"(: :~.
La microduretéest donnée per l'e~<pression : 2
HV (-9t.}/mrnZ ) ~ I1'OS~. MC'}) / d{MM(Jt8'\1i))
2 - 5 .- DOSRGE DU CRRBO'NE
L.e carbone a été dosé sur les alliages après fusion. par gravirnèt~-~::..
Pour effectuer l'analyse nous utilisons un appareil clesslque LECO 52;.
L'échantillon (envlron 1 g) est brulé dans un courant ·d'oxygène. L'oxyde CO:
produit est absorbé sous forme de carbonate sur une poudre d'arnlante
sodée selon 1a réoct ion:
COz (~) + 2 Na. 0 H;= Na....z. (0'3> ~) +- HzO (i.2J
L'accroisse-rnent de poids dû ê l-ebsorption du CO2 donne la quantité de
carbone. Cet te rnét.t10de donne 1e quant i té gl oba1e de carbone. Ell e ne
distingue pas le carbone l1bre du carbone lié ctlimlQuen1ent. Cela n'èst
gênant Que D'our 1es composl t 1ons Qui re jet tent du carbone à la
so11 di fi cat1on. Pour él iminer le carbone libre qui est re jeté en surface., il
est nécessa1 ra de laver 1es sphé'rul es avent 1e dosage.
2 -·6 - REFROIDISSEMENT DES ECHANTILLONS
Nous avons utilisé plusieurs vltesses de refro1dissement des
échantillons. La plus .rapide est celle obtenue par 1~ p·ulv'érlsation courante
(380 K!s). Nous avons utl11sé un refrold1ssement lent en maintenant
l·échantillon dans le creuset froid et en diminuant progressivernent le
puissance. Ce type de refroid';ssement n'est ni homogène ni régulier. Il
perrnet ceoendant de rnettre en évidence certaines transforn1ations en
prlase sollde. La vitesse globale de refroidissernent avolsine 0.,5 à 1K./s
dans ce cas. Nous avons également utilisé un refroldlssement de vitesse
lntermédiafre en coulant une goutte de métal (environ 1g) dans un creuset
en alurnlne et en le lalssant se refroidir naturellernent.
3 - STRUCTURES mE.TtlLLUR6iQUE.5
Nous no.us 1ntéressons aux produl ts dont 1a c'omposl t i on ne dépasse
pes 42 atornes ~ de carbone. Au delà de cette composition les produits
fondus rejettent du carbone à la solitjificati·on. 'Les observations monr.r8nt
,"U8 1, 8 s" r" I~ .. ure d~s ~p~ .:.ru le" .~.~ + 'i" t tt ,... ,... Al~Ui a~ ,4 e ri) C' Usne dis +i ~"'a 1 j 0 n.;:...t ,1 t .... 1. '''••' ~ • .' .... !! __ . .::a ~.:- l. u 1... d ~I e ... y 1 \ '. ~ 1... . 1... j t ........~ "-
pas de zone co 1annai r-esur le pourtour des spt1èru ies. r~ous ODSer\iOnS l~
peine une légère différence de pérl0 ljicité entre le bord et le centre ~;U(
certaines particules.
parti cu ie pour un lj1i (age
contenant 33 .. 7 ôtOt118S ::g de
carbone.
Flgure 7.0. Micrographie optique de sphérules
. cont.enant 33,7 atomes %de carbone.
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Cette caractéristlqu8 confirrne Que la solidlficatl'on cornmence avant
la pulvérisatl0n. En effet, s11a solidiflcatlon se produisait après la
solidlflcatlon lors du parcours dans le flux gazeux} nous observerions une
différence de structure entre les particules de petite dimension et les
particules les plus grosses à cause des dlfférences de transfert trterrnlque
(Tableau 5.4.). Pour une partlcule de 200 rnicrons de diamètre le coefficlent
d'échanges therrniques rno!~en vaut 1750 Y·/trn2.K) tandis que pour une
parti cul ede 2400 fTll crans sa valeur ntest que de 72(j V'l/..rn2.K). Les vitesses
de refroi dl ssernent sont par conséquent très di fférentes (40340 KIs pour t~n
diamètre de 200 microns et 690 K/s pour 2400 microns) et ia S011dification
après pulvérisation devrait permettre d'obs80/er une différence de
périodlclté dans les structures métallurgiques, ce Qui n'est pas le cas. l';Jous
n'observons pas de jolnt de grains dans les sphérules. Tout se pa'sse cornrne
81 chaque particule était constituée d'un seul grain. Cela nous conduit à
estlmer Que la goutte de métal1iQuide Qul tombe du creuset froid se
so11dlfle normalement en plusieurs grains Qui correspondent ch·ecun à une ·'li.
sphérule après le pulvérisation. f"fous pouvons distlnguer 6 familles
pri nel pal es de structures qui correspondent aux cornposi t i ons sui van te';,
conformément au diagrarnme de RUDV (1969). (Figure 1.4.)
A 0 à 1 atorn·e %C(0 à O}fj7 %1: en poids)
B 1 à 22 atornes %C(rJ}07 à 1,8 %C en poids)
C 22 à 33 atomes %C(1/8 à 3}1 %C en poids)
o 33 t~ 37 atornes %C (3, l à 3!7 %C en poids)
E 37 è 4() atomes ,?6 C(3!7 à 4) 15 :6 C en po i ds)
F 40 à 42 atomes %C (4} 15 è 4~')5 %C en poi ds)
3 - 1 - FfiMillE A. 0 à 1 AT0ME ~~ C (0 à 0, {) 7 % 2 n 00 ids)
Le structure typique de la prernière famille est représentée par :~3
mi crographie de 1a fi gure 7.1. Nous sommes en présence de dendri te~3 rel a-
t i vernent grossi ères. Nous di st1nguons sur 18 rni crographi e deu~< a;~es pri-
rTlaires et le départ des axes secOndtlires. L'espacement des bras secondai-
res vaut environ 35 microns. r~ous distinguons égalernent une pointe de
denJjrite cruciforrne. Les dendrites sont de l'alpha-tunqstène. La ~301utton
'-
sol i de a un dornai ne d"homogénéi té qui s'étend j tJ·squ'à 0,,7 atornes %de C~jr-
bone (GEBHARDT, 1966). Une structure beaucoup plus fine est sitf.Jée diJns
la zone interâendritlque) elle correspond è l'eutectique alp·ha Y·I-Vv2C.
La rnlcrodureté d'une partlcule de cette composition mesurée à l'intérieure
d'une dendrlte vaut 510 :!: 60 kg/rnrn2, Cette valeur est légèrernent plus
élevée Que celle du tungstène pur 350 à 450 kg/rnrn2 (11ETAL5 HANDBOOK,
t 979) ou 470 kg/rnrn2 (SARA, 1965). Les pr; nel pau~~ résul tats des
observatlons métallurgiques sont résumés dans le tableau 7.2.
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Figure 7.1. t1icrographle électroni.Que d'un échantillon contenant 0/79
atomes %de carbone
:; - 2 .. FAMI,tLE~B,l ta 22 RT'OMES %'DE CARB'O'N'E (0,07 à 1,8% e.n
pO'jds)
Lij cornp0si t ion de l'eutect i que a1phe 'JI'I- V-/2Cest v0 i sjne de 22 at :J rne,3 %
de carbone. La farnl11 e B corresp.ond 8Ui< corr!posi t ions r!YPo'-eutect i ques. L;j
fi!~ure 7.2. représente la mtcrographie dtun écrlantil10n à 21,9 atornes %de
carbone. Cette cornposition est très voisine de la cornposition eutectique.
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r40us distinguons sur cette image} 5 cellules eutectiques. Certaines
sont vues dans un plan transversal. D'autres sont vues dans le sens
longitudinal. Le diamètre moyen des cellules est de 30 rnlcrons.
Les bâtonnets sont de l'alpha-tungstène. Les bord.ures de cellules sont
constltuées de l'hém1carbure w2c a-apparence plus mass1V8. La m1crodureté
d'un tel mélange vaut 1440:!: 30 kg/mm2. L'influence du Vf2Cse fait
net ternent sent1r.
3 -:5 - fAMILLE C22 à 33 ATOMES %DE CARBONE (1,8 à 3,4 %en poids)
Cette famille correspond d'une part au domaine hypereutectique et
d'autre part au dornaine de solubilité de la phase \'\1'2C. Les sphérules ce
cette fatllil1e présentent une structure granulalre. C'est le seul don1aine de
compos1 t1ons où nous observons des j 01 nts de grains.
Figure 7.3. Micrographies électroniques-d'un alliage contenant 25.,3
atom·es %de carbone.
La figure 7.3. représente rjeux rnicrographies d'un alliage contenant
.-;c: -:: ·=tt~"'r-:lrtr-. "" I~H" Î'-:'rb-'n~ r.,'ou"'" ob'''' r .. r"on'-' ~1.Jr l'l'ma""~ -i("'} d""Ol'+n tra';,-, n.....~i .....'.-.~ ....J }.".; I~ U 1. r,:;.:, (t;) .J., '.., l~ i,j::. 1t~ .j .j JI; 1 V :~ ~ t;; UCIl. r;: I.j .~ ~ Q., •.j.
La dirnension rnoyenne.des grains est de 50 rntcrons. Lfagrendisserrlent è
gauche montre très nettement que .1es grains sont constitués de très
petltes dendrites. Il est à remarquer que les dendrites :30nt réparties ,je
façon non S~dmétrique dans le plan transversal. Elles sont regroupées par
plaques comme sl elle s'étaient formées préférentlel1ement dans une
direction. L'espacement entre les branches secondaires est de l'ord,re du
mlcron. L'ôlprJô-tungstène est 8i<pulsé dans la zone interdendr1tlqu8.
126
La fi gure 7.4. représente 1e di ffractogramme de cet te cornposi t ion
(2513 atomes %de, carbone) obtenu aux rayons X.
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mes %ije carbone
r·Jous obtenons 1es parijmètres de mai 11 e sui vants ,
ao =29,75 nrn et co =46 j 95 nm
f"Jous avons superpo3és sur ce di ffractograrnme 1e:; :--;~i es de 1a ;; ::;-;:;
rt·J~31-140ô qui correspondent è une cornposltion de 29,/ ;3tornes %. LES' :i!:i:-
rnètres de mai 11 e sont 1égèrement supéri eurs à ceux que nous obser\/ons :
eo =29 ..90 nm et co =47,20 nm (Tableau 1.1.). Ces raies représentent maio-
ritai rement la phase bêta W2C(HÂRSTA, 1978). La dureté d'un tel éChanÜl-
lan vaut 2290 .: 90 kg/mm2. Cet.te valeur 'est bien supérieure à celle propo-
sée par SARA (1965) 1450 kg/mm2 pour la phase alpha "'"'2e.
Le diffractogramrne (je la flgure 7.4. rnontre que l·alpha-tungstène est
également présent. Le calcul ,jes alres des pics de dlffraction qui conduit a
une est i rnat1on de 1a proport ion atorni que des phases présentes at tri buerai t
82% eu W2C et 18% à l'al pha-tungstène.
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Dans cette famille de compositions nous avons égalernent exploré des re-
frol dl ssements lents.
2000
2400
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de carbone refroidi lenternent (0 /5 K!s).
La figure 7.5. représent.e la micrographie d'un alli;jçe contenant 24,3
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i rrégul ierJ il vari e entre 2 et 16 mi crans. Les especernents entre i 83 ~1;J-
ques contiennent la phase alpha-tungstène expulsée. Le micrographie ne ré-
vèle que son empl"ecerrfent car elle a disparu lors de l'attaque. La rnicrodure-
té de cet échantillon se situe aux alentours de 1260 + 40 ka/mm2.
- ~
..._---------------------------------~~-
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f"Jous sornrnes pratiquernent à la cornoosition congruente. ;:et écri::;:~~;­
lon fj été refroidl à 0,5 r</s environ dans 1e creuset. L'écrianti11on est ;,~:-~r:'I~
de gros grains. Chacun des grainsestlui-mêrne constitué d'~n ôss:ernbld~;8 i~e
plaques épaisses. Les plus grosses dépassent 40 rnlcrons de 1;:rge;~r. Elle.::
présentent des craquelures. Ce sont. des plaques de bêta V·/'..,C prirnalre~3. Les
J-
e ....~ ," II ü 11 ,,,-I"'t ~ sor' t' di· Il..........:. t 1 ro f w-o ;d; ,- ,-.,- rn rl"'l t =ri t r-~ , ~ ~ if 1 :. r: 1 '0'-' ...; ~ ~ 2:.::. '..,; - -. ~
.". j I.J -4 ..,4 c:; '.~ 1 r:; ,j l· ~..4 ~.j '..l'.... ._! I! 1 ~.:;) r: 1 r; i •. ~ 1 '.1 r:; l·~·~ ~ i '.J .~ '..4 .....:1 '~.. ~ "" ;. '.. ..;:: i_ .; ..
trouvent des zones plus fines (5 à 20 microns) qui sont ;'iJ1prla-t.ungsT..-::ne.
L'estirnation à partir des aires des pics de diffraction :jes raf~on:3 )< !nlj~;:~~e
0"'7 ':!7 d~ t'II' ('" ~t 1-:: '" "';'d-l r'lt""·:.-t 1t~~I"+ ~r'"lû (nrilp'Jrt l' 11",r· "'jt '-'''''~11'! I~.-"·I i :;,!.J" tO _ Y'? '- _. .J ,'0 '..; f-' i ',.. '- ... 1 1~~.:. 1. _. i \w ... l-t f·.,) L • I~ 1 l·j f ". 1.J il. ....:J _ .:. 1. ;,. ....
; ..... ~. ~ 1 d t:' 1" " .-. d ',Jo} f' 1 1 .:. ~ .~ r:.. -'1 (' 2('1 r~' / ~: ~r'"'': .-. ;; t t Cl 1 l' 1~! 1'" ::. .:. ~mtt."rouure,.8 8';J p ,jqi"A8..j e ~Y2'- l{f..,JUI. 1 u1 l.J:. ;'../ Kg, !l'',j . L·..".,_. ,(·al'__ '~' .
plus élevée que la valeur concernent la cornposition prècé!jente. Clôns 1es
deux cas, la phase de W2Cest très craquelée. Cette caractéristique
contribue à affaiblir la dureté car les fissures offrent une relaxation au~<
contraintes. Cependant dans le premier cas (1260 kg/rnm2) la mesure a été
effectuée sur plusieurs plaques de bêta W2Cet d'alpha Vil. La valeur rnesurée
est très procrte de la valeur calculée en tenant cornpte de la proportion des
phases; 11 n'y a pas d'effet de durclssemen--.t structu·ral dans ce cas. La
Ijifférence de microdureté entre un échantlllon ref·rollji très lenterrlent,
O,5K/s (1260 à 1600 kg/mm2) et un échantillon pulvérisé sur le rouleau,
380 K/s (2290 kg/mm2) s'explique par la différence de périodicité entre les
pha.ses bêta V12Cet alpha ""-1 (10 è 40 micron·s dans le prernier cas) moins de
1 mi cron dans 1e second).
2800
2600
2400 .
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3 - 4 - FAMILLE D,33 à 37 ATOMES %DE CARBONE
Les échantillons de cette famille présentent des morphologies très
différentes et caractéristiques. Elles forment des triangles équllatéraux
dans certalns ·plans (figure 7.7. droite). La figure 7.7. représente des
micrograprlies d'un échantll10n contenant. 33) atomes %de carbone. La
partie gaucrle de la figure est un agrandissement de la zone encadrée SIX 1a
partie droite. L'ônal!dSe de cet· écrlônt.il1on aUi< ra!dons ;!. indlque qu'il ne
contient pas la prlase cubique alptla viel-x'
.---------------------------------- -
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L'esti.rnatlon à partir des aires des pics de dlffractlon aux re!dons X
lndlque Que cet échantillon contient 17% de V1e hexagonal. r~ous pouvons
imaginer Que la structure s'est faite selon une succession d'étapes.
La première est la solidlflcetlon de la phase W2C.
La seconde étape est l'expuls1on de la phase cubique alpha \b/C1-x au
dessus de 2530°C à cause de la dirnlnution de la solubl11té de V'!2C, Cette
expulsion donne lieu à la formation des iattes observées sur les
nl, ,., r ,. n h.e'" (f' f"« ~.... ~ t-o t .-. f" 1 ,- rf"o 1...·,.... , d'q , Q t-o D.'"'I r 1 Cs r· r"'1 ~, C· ~,r~· ("'•• i w- ! ~ri 1.. 09r ij~ 1 1 .~ . 1ne·;. 0af r r;; ~ rô n,~ yi 8 .~al:: >j ln 1 ue......~ jj f .... ,:, 1~ .,j l ~.:;. ,~i~ i ; .j
figure 7.7.) La prlase cublque alpha WC'-x apparaît selon des orientat10ns
particu11ères .. peu nornbreuses. ~Jous obtenons un réseau d'aiguilles très
fines (1 ou 2 rnicrons de largeur) et cependant très allongées. Cert;~in8S
aiguilles traversent la sphérule de part en pert. Cette structure aciculaire
caractéri st1Que est dl te de W1Dt1Af\J5TATTEf·'J.
La troislème étape est la décomposition eutectoïde du carbure· cubique
WC1-x dans les lattes. L'agrandlssement (figure 7.7. gauche) rr10ntre que
chacu.ne des lattes forme un feuilleté de W2Cet de \talC hexagonal.
L'ssp8cernent de ce feuilleté ne dépasse pas 01 1rnlcron. Cette
transforrnation eutectoïlje est très rapide. IJn refroidissernent apius cie
c:.()"' rJ KI·.... nQ t""·t tf fl' t .p ~'""' ~ 1··~ ........8 t ·...r cO"'('11'~'·~· ~ rn('~nt (Ru''Cl"1 1"'~o'" r=. 'J, f"Jr; 11-: :,. '-.\ : l ·l-l ....:~•
.... '. '. \ .:. l '., ::; 1.,,( • l.,j.~ a l 1.,. ~ J '. .'= " .,~ j ~ 1. r.:; l '= 1 • '. '., ,.:J 1.J l, 1 J 'JI':' ~ 1..: .... "/ .•;. ; :'
~ Q nr'..- r r1 'e i ~ f'- .hl ri . 0 ....t .,.. I~ Q .-" ,h - '. ;,1 ,... - t ~ , • .r ;. t'!' .-, r'l r' .•, ,-.,,;-.; 7 -;.,:.~,.. i ·~8 '-it•• t~ tjl'-! ~ pr POl 11.Jn '.J'_ ,jlPt,ê :',1"'1_",-, I.... UUiqUe pr8'~'=-'1.r: .::!...... j ... :'_
1 1 ..
transforrnat i oneutectoïde cornpl ete au cours de 1a pul veri sation,
L~ au~ t r· ;:. rne .. t .1'". P er'. .. 1.... .... .. "',-. rn ~ 0 -. •+ 1 .n'- t Q j- +0 ï t'1" d t fi'::' ,,-41'. "...... "~ :,) l .-. ..:.y . u 18 e.~ e .:. '- ~ ue1.. w l ~ ::, l. i O. . r:; U ....... i,. i J..i 8 .J U d i~ 1 i i, i ; i..,. i '. 21_ ;..
238r)OC (i ntéri eur du tri an~~lel fi gure 7.7. gauche)
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La rnicrographie de la figure 7.8. concerne un échantillon de
composltion eutectique (V12C-viC1-x). Cette lrnage révèle une structure
eutectiQue irrégulière QuoiQue assez fine. L'épaisseur rnoyenne des flbres
enchevêtrées est de l'ordre de 0,5 microns. L'analyse aux ra!dons Xne révèle
aucune trace de 1a phase cubl que "rIC l -x '
Quelques pert1cules plus grossières peuvent être identifiées cornrne du
alpha v1C1-x non transfo·rmé (flêct'J8 sur le figure 7.ô.).
Figure 7.8. t1icrograohie électronique !j'un alliage contenant 36,.:
atornes %de cerbone.
La rnicrodureté de cette cornposition est de 2270 + 30 ka/rnrn2 ; '/;j~e~.~r
- ."
très 'loi si ne de 1e précédente.
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3 - 5 - FAMilLE E, 37 à 40 ATOMES 10 DE CARDO-NE
Les lirnites de cornpositions de cette famille sont celles où nous
avons pu détecter la présence de la phase cubique alpha WC1-x dans les
produl ts pul véri sés. En effet} dès 37 atornes %de carbone nous vO~dons
apparaître 1es pi cs de cet te phase sur 1es di agrarnrnes de di ffract i ons des
rAt f ri rl'-' ',1 ,.:,,, fi 1 1~~ ~I r-t "')~8 '.J .:;, 1\ 1, ~ 1 d1"4'.,, • ::. •
l
~il
Il
JI
1aIl - WC1-X
~ 0
J ?- .,..
~.l~~ w.rW
EC:t 37.4
.
o
o
t'1
.
o
U1
~
o
o
UJ
~---------------------_ .......--------_.....--...,,.....
L'estirnation des proportions des phases à partir des aires des pics
estl a sui vente:
40 % y./2C, 32 %WC 1-x et 25 %V'/C
Pour un échanti 11 on contenant 39,6 atomes %de carbone 1e
- pourcentage d'aire de pics de WC1_~< diminue et vaut 10 %environ t.andis
que 1a proport i on concernant 1e 'W2C etteint 65 %.
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r\IOU~ ob':' CJ ru IJ- nr . :=tt! f c("'~nt rA liA 1::.. rnl' ,..·~l-·,'r-~rl~fl· A df"'Js Arr. .::..:' r Q l ~+ ~ l.l~"'''! ::.r· ~~ oWJ ..;; r;;. 'f' .~ '.1 ~ "=. ., .. _ ',.. ,1 .; 1 .J.~ l,..,...i .,. r.:;. .J 1 Il..,. ..J '..t~.J '.! 1 ..... l • -' 1 l '.
~;ros (l 1J rnicrons). Il s'agit de la phase cubique alprlf1 \'';C1_~~ non
décornposée, ri OI..JS 1ï ,jenti fi ons au;~ rayons X.L·encr·i8vêtrernent lje'~ 1at. ts::
t ...~~· if'"iC~t'"· q .; f r~ ·~nt· "'e'~' ~ngle'-' .. 60 0 i"'J1-.t "'an~ d tit- ~~ '.;tlr· 'r'QI)~t"i'r''':ii. 1 ~.j rn. fic .j Ij 1 0 1n~ 1 .• (J .j ij. .~ a ,=.j..j 1;, J 0 .,.4 el... 'rI·.., f ',,; {', '... 1'3 ',., 1 i '. i ,
r·<'*l.r. 41.- t. ,-..-. ...... -.+'; t I.~ ".·t '. ...t + rd·..· t./ 1r·r··1'&· 'l'e'" ;.: ....~-~·.r t ,.-!:. ..... "..:.. -:I.I~ 1.~, .•
'.... c ~ 1d 1. ,=.~ COl 1~ 1. 1 .1.... ~ l ,. l,..i ne ~ ruc'-u e ;: '(\ U j 1"" l'.·.,j i t-ir 1 l c..~ 'è .l ~.:. j ~!, l.~ i t r:: rr; "
cornparabl e à c811 e que nous avons observée précèdernrnent pour ie car~l:~r;?
cubique V·/C1-x (Figure 7.7.). La li:!rgeur des lattes vaut 1 à 1)5 rnicron:3.
;: rI t rA lw f' ,.:. t t t"i~. l:=. ,-. +r' f ~ tu.,.f"\ ("'1 C t ~ rr:=. n"'" ~ rJ Anf Û J Ji 1' 0 .~. y"-''-f l' .,.. ("'. r"' 1~ ri ,-,
.... • ... r.;;.j l '... • • r; .j \J.:' l,. .f J..".. 1 r,:; r;; -.1. Y 1:.J 1~~ ~ '= ., . I·... ·~' j..t '.:;; [i 1'" il·;' '..,J, 1..... : .•
Lr""'l'-' erche· ÂtrJ"\~nt"!nt ~'ont CO rh6s' l''''Ql~:a crl""r"r.·r',r.ni~ .;; 1'''·,·- tr~fl""~·f·rV'''t'-~i:'-I~'1; .:- 1-' V,., ., r: i! C ..:J j. .U L....,. • ,_ .... 1.,. ••11 8 .~ ~ iJ •.J d ,~, 1e . :~ j 1·~ lJ : 1 1(j ~. i 'J l ,
déjà rencontrée (Figure ï.7.). C'est vraissemblablernent la décornposit1on
eutectoïde du WC1-x cubique en v.l2Chexagonal secondaire. L'écrJelle de
cette structure est inférieure à 0,5 microns. La microàtJreté d'un
échantillon contenant 39,6 atomes %de carbone vaut 3000 .: 500 kg/rnrn2
en moyenne. Elle est très dispersée. Elle atteint même 4120 kg/mrn2. C'est
sans doute 1a présence de 1a phase cubi que V·1C1-x pl US ou rnol ns
décomposée qui donne cette valeur extrême de rnlcrodureté.
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3 - 6 - FAMILLE F, 40 .à 42 ATOMES %DE CARBONE
Il est di ffi ci 1e (1U pul véri ser des ail i f:1ges riomogènes contenant ;;; i,,~:':. ::?
42 atornes ;:; de carbone. La figure 7.11. représente la rnicrogrôDflie ;j';.~n
a11 ieqe de cornp0si t10n eutect1que (ViC1-v - V-IC). f\J 0Usn'0bs::rv 0IfS Pd ~:; :~8
el f ~ ••
structure eutect. i que t!~pi que cornme sur1i3 figure 7.ô. ir'Jous observon'::
quel ques arnas de S!drnétri e ternei re qui sont très prob::c:1ernent du \"/t:
he;~egonal prirnaire. piJr ailleurs ia rnatrice cubique e~<pu13e des 1atte8 ije
t:{I·/C dnnt 'l'~11 ur~ r:-I~. nt"'J t'" Qr"'l~nt m.-r.l· n'''' ,...~. (~t Jl1' or'... .:· rH tQ 1Û ,-. 1;:, t t ~I·' ,-f~ 1:; ·-:Ïr"l ";.~'::'
.. •.J • ~ 1 l 'f .. o·~" r; r. i• ... i 1 /j • l ',j i·:; 1 ::;:~. ç: C -.J ......... 1 t::; .::. '.J ;. • -•.~ :.i 'w l~.J ~. 1 ; '_ .' '..
alphi~ V·lC 1 _ .. , corre:::pondônt à l'échantillon de la farnl11e D (F!qure 7.7,':". ?l~~':', .. '. .,
la rnatrice subit la décomposition eutecto:de donn.:Jnt 1.Jne ~nicro:3tr~~c~.:~r2
dont l'échelle varle ent.re 01 8 et 1J 1 rnicrons (très voisine de celle ,je Id
figure 7.7.). La présence des carbures primaires WC hexagonaux très peu
nornbreu~< semble indiquer la reletlve difficulté de gerrninations de cett.e
"phase par rapport à 1a priase cubi que al pha \\/C1-x .
La diffraction d'une poudre de cette corrlposition aux ra!dons ::( indique
qu'il n'e:<iste plus de \Io/C1-x et environ 43 %de 'viC he;~agona1. '"
'Le àureté de cette cornposi t i on redescend à 2190 .:!: 20 kg/rnrn~ / val eur
qui est représentative du V-I2C (présent è 57 %,j'après les estlmatlons
f al tes è parti r des ai res des D1 cs de dl ffrect i"on).
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3 - 7 - BI LRN DE L'ANRLYSE DE STRUCTURES METRLLURG lOUES
510+/-60
1440 +/30
2270 +/-::0
2190+/-20
2290 +/- ~O
12€·O +/- 40
30CO 4- /- 50Ct
2210 +/- 200
1 1600 +1- 200
microdur~té
V1CKERS
1 (300~) kQ/n1n,2
i
1
!n..,~trice ~ut~ctiqfJt t?t lattes d~ \\'C ~'y't?C
i ar'heul~s d~ \v'C 1-)( non dicon,po:i~~$
7.5 1plaques '''2C 9rossi~res
1
7.3 1dendrites W2C
7.6 Ila UtS W2C dendri*i ues rO$sitres:
7.7 1décomposition \v'idmanstëtten des lattes ,,·'C
Jet eutectol·d. du WC1-x
\ . ..
7.8 :eut~cti .ue t ~t·ticul~s de WC1-x non dàcon"l .Qsèes !
7.2 lcellules tutectiquts alpha \Y dans matrice \y'2C
7.1 \dendt-ites grossières d·alpha 'Nt
1
1
7.10
1
7.11 l1att~s dE' WC dans n"latrict ~lJt~ctoi'd~
1 articules de \iC non décom osêes
W'2C , \v'C
24.3*
ilpha
25.3 W,
'w'2C
30.3*
33.7 ''I2C.. WC
36.5 ~/l2C \'l'C
41
39.6 \v'2C., 'nIC
~ \yC(1-x)
4 - 1 - MACROSTRUCTURE
4 - DI·SCUSS10n
(8) 21.9 1
(F)
composition 1 phases figure micro structur~
atomes $1 détectées
1~ f~niill. c.arbone 1~ux r:au ons X t
(C)
(C)
1
(C)
!(E)
1
1(;.) 0.79 1
i 1
Les pri nel pa,ux résul tats de 1'anal yse des structures tl1éta11 urgl Ques
des produits fondus sont résurnés dans le tableau 7.2. '
Le procédé de fusi on et de pul véri set i on a une infl uence marquante sur
1es propri étés méta 11 urgi ques du produi t fj nal.Les structures
métallurgiques des. produits obtenus sont très fine~;. La plupart des
. alliages ont un aspect aciculaire très enchevêtré comme le rnontre par
e~<ernDle la fi~~ure 7.11J.
La plupart des transformations en phase solide sont des réactions
rapides puisqu'elles s'effectuent malgré le vitesse de refroidissement.
élevée. Cependant le structure obtenue reste très fine. Les phases
croissent sous formes de plaques de faible épàisseur (quelques microns au
maximu'm).
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Le procédé de pulvérisation Der~et la solidificatlon d'alliages sans
joint de grains. La pulvérisation correspond à la rupture de la goutte sl.Jlvant
le l1qulde entre les gra1ns formés lors de·je première étape de ctluteQ Après
18 pulvérisatlon j la gerrnlnation est terminée et 11 n'apparaît plus de grains.
Les alliages de la farnille C(22 à 33 atornes %de carbone) constituent une
e~~ception# Cette fernilie engiot
'
8 le dornaine d'rlornogénélté de la prier;e
co'-·t"n""n~ '1"C,/ C a" h~l· ft~ +CJr....·r-Ii~rr1t pre. P'JI ,.,. c~t t ,-, r· :=ctl"~ll'l' a d~ r·~ür\'t~f(.~.1 t l' -:-lrl~o... ' !1 1 U 1 .. 2 1.,j.A .. r. ç l lit-' '.. '.. '• .A .~ • 1....: .~ J ..,...~ l.,j a j 1 l J .. '., l f i-' J;;J j.. J.,J '.J of
. l'intervalle !je solidificatIon e~<traç!olé est plus lrnportant, Au rnornent de 1:5
Dulvérisatlon .. la fraction solidifiée de la goutte est certainernent rnoins
lmportante que pour d'autres familles. Après la pulvérisation} le rnélange
garde une proport îon de 11 qui de pl us forte. La gerrnl nation sepoursu1 t a
1'1 ntéri eur des sphértJl e-s. Cel a expl i que que 1es sphérul es obtenues pOt~r
cette famille présentent plusieurs grains. Cette hypotrlèse est confortée par
les calculs effectués au chapitre 6. Les temps de solidification caiculés
sont plus importants pour cette faml11e (tableau 6.2.). Dans ce cas,
l'h!dPothèse d'une sol i di fi cati on dendrl t1que s·éparée convi ent, rnêrne en
dehors du dornai ne d·hornogénéi té de la prtase 'w2C. r~ous observons otr
exernple, sur la fieure 7.3. aauche de fines dendrites de 'tl,.,C.
~ ~ ~
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4 - 2 - PRRRMETRE DE MA ILLE DU W2C
Nous regroupons dans le tableau 7.3. les observ'ations conce'rnant les
paramètres de maille de la phase W2Coù les atomes de tungstène forment
un réseau t1exagonal compact.
ri.:férencei
(nm)
i r~f'roidissement 1
1 (KIs) 1
ph';!(ts
(RX)
corrlposition 1 préparation
(at.orrlt:'s !
1
% c-arbon(') 1 ! i j i
25 J3
1
bita 'W2C
1
380
1
29}75
1
46,95 1
fusion et alphG YI 1
1 1
1
;0,3 105 2989 47 19\
1
33,5 1 j380 1 29 J93 ! 47,251!
33 /7..
1
et bêta \1I2C ' 13eO 30/01 1 47}39J nos observationsi1
et 'viC
1
!
47,27133,9 3'80 29..95 1
34..9 pulvérisation 380 29}93
1
47,25;
-a7 380 29 193 47 }2S:
37,4
t
alpha 'yi J btta Yt'2C
1
380 29)96 i 47 J29i
1 ! !1 . . \
-
i i
.'
recuit 900°C !aloh.-lW2C 29.8 47,l i tvl0RTGN(1972)
Tableau 7.3. Evolut.j~Jn des pararnètres de rnail1e de la ~rlase \V2C ::(1
fonction de la cornposition en carbone et lij vitesse ,je refroldlsserner:t.
30,,01 47 j 28;
29,85 4" 1-~ RUDY (1966;l , ); l ,
30.01 4- "~', ( ..,.'.,
29,937 47,:320: HÂR8TA
29 J9926 47,,2406: ( 1"378)
29)42 47 '-'1: "('.JON (1968)J. !
Les comparaisons des valeurs obtenues dans différentes
conti gurati ons montrent deux évol utions.
1 -Les pararnètres ,je rnail1e diminuent lorsque la concentration en
carbone di mi nue. Dans le damai ne de stabi lité J RUD~t ( 1969) montre que 1es
paramètres de rnail1es décrOlssent liné-airement en fonction de la
concentration en carbone entre 29}2 et 33 atornes ~ de carbone
conforrnément à la 101 de VEGARD classique.
2 - Les vi tesses de refroi di ssernent él evées tendent à stabi 11 ser i a
forme haute ternpérature désordonnée gemrna W2C. Les perarnètres de
maille de 18. phase gamm'av./2Csont les plus élevés. Dans cette phase le
carbone est réparti au hasard sur le moitié des sites octahédriques
(voirChâpltre 1).
33 1 recuit 24000C jbita 't12C 1envirorl 400
1 \ ~ (+r~mpE' ~t4ir,)
..-.~.:'
31
30 ,a 1 rEtcuit 1650<JC b~ta \1I2C ;2
30 t1! rêclJit 16S0"C b@~a \1I2C !2
33 ! fusion à rare 9.amn...a "II'2C !
23 J2 ;' recuit 21 OO"C bêta 'Y/2C !environ 400
1
1 1(~r~mp4' ~t,tsin)
1 133 ! r~cfJit 240QoC bêt.a W2C ;
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Pour la rnajorlté des échantillons, les deux effets sont cornbinés et ne
perrnettent pas de c·onclure directernent. Cependant .. pour l-écrle.ntil1on
contenant 25..3 atomes %de carbone et refroidi rapidernent .. le prernier
effet est prédorninanto Les pararnètres de maille obtenus sont inférieurs
à ceux donnés par une extraDaIet i on des résul tat5 de RUDV( 1969) à cette
composition. Il est vrôissernblable que nous parvenons, grâce à la vite:33St
de refroiàlssernent élevée, à solidifier une forrne rnétastable du Vi,.;C
i.
peuvre en carbone. En effet à cette cornposi t ion (24}3 atornes l6 :je
carbone) le diagramme de phases prévoit une cristailisation eutectique ~
2710°C. Dans les produits de Dulvérlsatl0n nous observons piutôt des
pl aques dendri t j ques de bêta V-I2C (Fi gure ï .3.). Tout se passe cornrne '31
l'alliage se so11dlflait selon une courbe de so11dus prolongée en dessous de
la température eutectique. Les calculs de solidiflcatlon et de rnaturation
(Chapltre 6) ont été faits selon cette hy.pothèse (Tableau 6.2.). Les
résultats du calcul sont e·n bon accord avec les observatlons
rnlcrographlqu·es (Tableau 6.3.). La so11diflcat1on d'une for'me nétasteble de
''t'/2Cpauvre en carbone explique la dirninution irnoo'rtante des pararnè~~es
de rnaille.
Pif u· r ;j' ~, 1 t ro C' î: Crr'i i' r'~' ; t l' J n~ c'.-Of:- t j':" f ~ 0 t r1 Q , ~ 't! l' t û r...:' A ~! 11 1'-f! ! ~ ~ ':; ,._:':;;.;;'.; ""; ~ \. & ........ .....J 1 1\-J .,) ~ 1 • l , ... ) r: ., '- 1 ." \ .., .J .... 11... • '';; .~ '.'.,' 1~.J J ) t_, ~...... ; '... ; '_ ; .-
Prl' ne l' P:-. 1 L' é.q -. h '~ri t l' 11 f~ rI (. 0 r' •ù n ~ ","" -:: t) ". - t rI rri n 1-' .":7 de ("". ~ rh tl ~·t - ;;, t ,...~ .' ..... ,... ~ .--: ·r... l • r; ..., 1 l'... 1. 1 1.,/ t .. .J : t•.., 4 ll~ i 1l.. ....'. " ...' ê ... ,~ r;.:o ft;, 1.., I~ 1 l.i',) i t ~ '." '. j •., i,'''' ! \~ ,
lentement (0,5 K/s) présente par 8;<emp1e une anornalie sur 1es pôr·~r(;:-;.t·;~::·
dema111e.it·Jous rnesurons des va1eur:3 trè~3 faibles. Cela laisse pen~5er ·::~2
l 'Rcl,..,a~li>l·"llcn con"'l'~rl'" ,~ P~I::'~~ ~"'''''nn~:-'- 1- ...... ('!'.:.- t{"'JrrID~r~+"r- ~1Dr' ~ t·i .-'.." ... j 1.. , i 1. .,) 1 ... J '. r.:; '. t '~ 1 1..1':'., 1.' 1 W'., 1 j 1~e J d .~ .:t e .r.: ,;:; t.,J 1.'", ~ Ij l, II.. 'j"{: '_
co.r"'f~""Y'r-,pr~l~r"'tt .=tfU'·-! réClf'I+'~t, .... '-;~""'l IMn~Tl{~I,; "î O""~i\ ql'; tt"rIQr:'I~l"""Q t'i~,=. r-1;':'r-;~""'~!~:1-""';;;;;t i j.J 1 i 1 1., 1 i... l '..i ( , 1;; '.I.~ t. Y •.:" W'= l 'wttI 1 .. * '... 1 4 'l 1 ... i ~,. ... 1 li'.." '.' lA 1 .... ... _... ;e' .... 1 ... 1 l '. .; _ _
plus faibles encore pour cette phase (Tableau 7.3.).
(''-'Ïl'-/~r1~r!t lp ....· I.J~'~I·r~ r·~t,:)nue'" p'~r'A flJ~t;{""""I'a'f ~IJrp':UI J+ C:';'.~ ..... "",~ ....-'l:-
'-' r; ,..; Cl l J U 1. J':;'/ I.J : ,=.".i,~ r::;.,-, 1 ~'QI.; Il '..1 • t 1.,). 1 U 1 ... :... 'A , i _' 1.;... l ~ j~ '.. ~ _ ':.
( t g~' 1\ J.. 1 ~ ., /' 11 . t (..- .• - - · .J u- J ) '--on''''' p !IC 01~"i"""C :"1U O ra ~: qI!'''' r-j'-!tI C r· ...l I=!nor· c 1 AOt~At~ {.., : ; .:.1. e.ot ~ 1,. t... -..J ç J ~ ... .;J t.; ...., J" j r: Â 1:; 1 t., i..A •.,; U U '..... 1 f·;.J '. 1... 1r: '..i lÀ ••.,., ., __
défaut {je carbone e;<plique peut-être la différence dans ce cas.
La cornparaison effectuée pou·r des ailiages de ia famille C(22 ô 33
atomes %de carbone) ent~e un alliage Dulvérlsé sur le rouleau et des
alliages refroidis lentement montre Que le refroidissement affecte
également la dureté du produit final. L'allure des rnicrographi'3s reste la
rrlêrne (Figures 7.3) 7.5, 7.6). Le largeur des plaques devient plus f,~lble dans
le ces de la pulvérisation. L;j finesse de la structure est responsable de
l-accroissernent de rnicrodureté. En effet, la mesure de la rnicroduret.è
traduit l'aptltude du matériau è s'opposer aux déplacements de ses
di 51 ocat i ons. Dans une structure f eui 11 etée comme cell es que nous obtenons,
l'alternance de couches successives avec des caractéristiques mécaniques
différentes condult à un état de contraintes internes moins favorable au
déplacement des dislocations. Cet effet est d'autant plus sensible que
l'épalsseur des larnel1es qui forment la structure est plus fine-
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Cependant 1a f1 nesse de 1a structure métall urgi que ne suffl t pas à expl iquer
toutes les différences de microdureté. r"lous devons ad·mettre Que la
présence de la phase désordonnée gamma v-/2C, sous une forme métastable
ou non} 1ntervi ent dans 1a ml crodureté du produl t. -Cette remarque prol ange
nos obse-rvatlons sur les variatlons des paramètres de mallle de la pr~ase
v1,.,C.
~
4 - 3 - EUTECTI QUE
~Jous avons observé des rnorphologies eutectiques en cellules très
caractéristiques (Figure 7.2.) pour la cornposltion 21,9 at.ornes % i:e
carbone correspondant â l'éQullibre 1ndiqué par RIJD"I (1969) :
liquide (22 atomes %C) ~ alpha 'v" + gamrna V"2C
r'Jous observons également une autre morphologie eutectique
cara-ctérlstique QuolQue très j'rrégullère (Flgure 7.6.) pour 36,.5 atorne8 %
de carbone. Elle correspond à- lté·qui 11 bre ind.i Qué par RUDV (1969) :
.. . .d f- -".. t '" C' ·1 C l v t • .-.il qUl ·8 \..)ij):J a ornes (0 ) == gernrnô v~ 2 ~ + a, pila tl'!:.... ~ _;<
-1 ~ ~l d"~' q1•a pd''''q 1r 1~ r· 0mp. (1 C'l' ~ i r, ri J. 1 .~ t 0rn ~ ~ ~ <-f" , ~ r;-, il ..... ~ (~1:; 1 ! ~ -:,; ~ • • •I~ 1 1 ,j U .. -.; ... , ''; '.... _ .:;; 1,. 1 •.,) • • 1 J.. .,.-,~ (.;} 1....... ' .J, J.J •.., 11,_ ',' 1',''-' 1 .., ." . __
nnue ~.,' Il O·j ,:; ~ r'./ 0 t'it C if f4 -:. 1~ r.; t r1' Ct u· ~~ Î !-, r~~ .:: n~!nd~ ri t ~.:. "1'~ f1 ~ ! ~ 1 ~ ~: r~ ,.., ~ ;-i i (; .:_:::. -.:.:. 7-1 _ '..1 1 .... ... .. , "';;;- .J.J .: _. ... J. • ., _;.;, 1 el·.. 2"'" f.,l !.J... _ '... ""f'A l , 1 W' el ,- 1 __ •., _... • - -
Rue,,,! ( i 969) :
l i qui de (4 1 et0mes %C). .. eipr! a Vtl C1_j< + Vl C
Les calculs menés par GIJSTAFSON (19ô6) rr:ont.rent que cette
t ç t . t· . .;. t - t t--- t J 1 4 - ;0> -. " •l.rônSiorrYH~ Ion es. rYiOlns rnarquee que ne le preV01. ~l_:)': i,.l::eCI:,). ~_';"::
courbes de liquldus et de solidus de la phase alDrJô V'/C 1-;< sont tr83
aplatie3. Les pentes faibles ex~!liouent peut-être la difficlJ1t.é è cbs:~~'-.?-:r
'Â tr-::.n<:;"'lJrr!Î~tinn ptJtPi'ti"up l·',il~~ f'~1r'lt1.: fjQ -:011'dl'fi(-';~~11-J""'1 l ....,d-i("!:;~ l.,.1 1,.; •• '.... • _ 1 l , ( ,I~ ..... J .- - • _ ..., • ('-i .- . ..,)....., ".... '.- .... l '.' - '.. el " J ! '.. '•. ' t lit l "-' 1 .~ .4 ; '.
{T'=i h 1 -. ~ Il ~r "'1: ') t"! 1 t ~ 1"-1'P- T' J.-- ,~,... ('"l j ~ l.::. ,-. il" ('; ~ f" ,....- t ; -, r .... ~, , -i .....; +- ~ ... , f ~ ~,... :.:4 r-- ~., :-4'~ •
\, t.. LI 1 t:...... J.J. --! . '4'...1 e rI d :IJ •J !~ .;j C t r; 1Q -j 1. I·J 1 1 1IJ ,j • l 1..) ,1 l.j '= 11 t.oi i ! 1. 1:.. i.. '.. !.J ~ «'.. ,._ ...... :;,---:
alpha W'C1~~,< n'est pas irréaliste pour cette cornposition. La SOildific3~.;C:·i
et le grossissernent de dendrltes séparées de alptl6 'y,/C 1- x semblent dans
ce cas plus faciles â réaliser que la solidification eutectique couplée de la
prH~se cubique alpha \A/C1-x et de la phase hei<agonale \t'/C.
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4 - 4 - PHASE eUB 1QUE RLPHR uJe l-H
Nous avons identifié la présence d'une phase de structure cubiQue à
faces centrées Qui correspond à alpt1a ~VC1-x. Nous l'observons dans un
donlaine (37 à 40 atOt118S %de carbone) légèrernent plus large que celui
DraPos6 P~ ,"- Rli ri \.' { 10 û'" Q') {"\ '7 ., ~ ~Q P ~ .. 0m0 ~ '~ dei'" ~~ c-t! u·nQ) ;1 ~s+ r;'~'~ C' ~ h 1G.. '.. . \J 'w l \ ." ., \..,. J.... w ....... 1 Cf ..... t. ' 1......•• v '-" '.J L. '.' ~. f .... ~ .... \.f ~ 'w- • '-' l '.
que le refroidlssement rapide permett.e de solidifier des Tornies
métastabi es léaèrement sLJrsaturées de 1a prlÔse cubi que al prlô V'lC: 1 _" .••
..... 1 ."
Au dessous de 37 atonies %de carbone l't1ypothèse d'une solidificâtion
dendritiQue séparée ne convient pas (Tableau 6.3,). La cornposltion 36.,5
aton18S %de carbone présente une structure eutect1que (Fi gure 7.6.)
conforme aux prévi si ons du di agramt118 de phases. Au de1à de 41) etornes t~ de
carbone le calcul basé sur l'hypothèse d'une solidification dendritique de la
phase congruente alpha ViC1-x donne des résultats pius satisfaisants(Tableau 6.3.) mais p8.S confirmé par l'allure des rnicrograot11es (Figure 7.11.)
En effet dans ce cas .. la décon1position eutectoïde de la phase alpt1a \\il:~_._:::
Q·:t pre~qlle 14loo~'~le" te et' "'cu~ n""'b~e""vo,"'~ q'tC ~orl ~-.6C't·lt·~~ {~f\,,,,~,,,;:u~+\o-~~,,,~..:.·~t\J '.1 ,....,.. '-' i t t , t ~I...;} ~l • ...,;;, il...,;; U.."...J l '-o' ,;ll~ w t.. \.,.;. 1 1(... l , .... y \..~ 1. S '_" 1 • ,.. , • ,~
d'aiauilles de bêta \t\"~C et de \"le).
..... .
IÎb("'\Q~'''t_J~'-'S et '~1tl' l""oc..... r;)..,lIQ"'. ~U""'UI ~-lu.. Q ~:.~-. ~ ·... ·~,.""'fe·· "-81.- I!"... ' .... ''''''I;''-<''"I4-~ .:..~ ....,\.,.-.~ -c'~ .:. '-' 1 Y ... ~ 1.4 t... \ot 1lIt,.: ; .... i 1 ~ ~l . t u h.- ~ ... i ;. I~ 1.,.. ~n i 1 t ' ; l..~ i 1 i~ i.,J 1.,,4: ~ ~~. -=. ~ ',1 '='= ._ .•
oroduit. Cependant la possibilité de figer une ptlôse rnètastôole pettns7. ',~,"
accroi ssenlent spectacul ai re ;je dureté. Lj~ dureté des: cornposi t ions
r'!l'l \/Q~-1' ·.... 6es I~Q~ ;~r'11' '"1 1QI~ L~ [1 ~t-r Q~ f tL:. '", 'l;r-rh-~ ·ie )··)(··:t....~ t:'l' /~~,,~...: =.-.; '.- .' .::;- ~ "-" .:. ,-.. '.. u .... ,.;J 1~ 1 1 1..' .... • .' • _.. ""', .... t.. .... .•. .' ~ 1 ..' W ' __ ... ..- '''::' ,1 l> 1 1 . \ ......., 1 • ..
conlpositions pulveris88s de la r'"ôtl1ille E(37 à 4() ;:tOt1lSS~:S de c3r-jon:3) '.:
O"'llr-e~Le~ 1"'~·I'-l"'lt ·t·u~qU'-=' ~tÎOO k"g l~"'rî~~2 I""e~-+ =4;~"~~""'~''''n+ i"~"-:~I···~ ~ ~:=. !·'lo-e'· s~r,,!I-'~ :~;. ~:~4 '-". ~I ..,.} y...,.vIICil Ill.- l t. .... : 11'.' 1 1 f '=-l ~ ~ t ......... ç 1... 1~ ~ ~ .... -.' 1 1'-' _. "-oi... ,-
pLi<:ll..... e a' n L1·=t \~\')L'-lty,:-. f ,.Ji II~ ~r 1-){"
4 - 5 - Rlli AGES il 1CMES EN CRRBONE
les échantillons contenant plus de 42 atomes %de carbone fondent en
donnant après sol i dl fi cati on un produl t contenant 42 atornes %de C~rbGn8
eu plus. L'excès de carbone est d'ailleurs rejeté en surface et est
f aei 1ement observable.
Les alliages cont.enant plus de 42 atomes %ont un intervalle de
so11dification plus irnportant. Ce:iJ explique qu'il est difflci1e de ies
pulvériser sous forrn8 de sphérules. En effet le produit coule sous une
forme pâteuse qui correspond sens doute à un état solide-liquide. Le
résultat de la pulvérisation est formé de part1cules aplatles ou allongées
entourées d'une pellicule de carbone.
50 AT %
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Ces observat j ons concordent avec 1a décornposi t j on péri tect loque du
_".Je hexagonal proposée par SARA (1965) à 276S0C et par RUDV (1969) à
2776(1C:
y,IC hexagonal ail .. liQulde (42 atornes %C) + C
L'ex; stence de 1a décornposl t i on du WC hexagonal à haute ternpérature
et nos observatlons sur les alliages riches en carbone (cornposition
supérieure à 42 atorne$ %de carbone) nous arnènent à rernettre en Cî3use
l'exploitation de certains tt-Iermograrnrnes propo:;ée par SARA (,1955)
fig. (7.12.)
En effet, pour un échantillon contenant 50 atorrles %de carbone lé
température duliquidus (J'a pas été atteinte â la fin du ~!dcle de crlr.lufrijge.
CHAUFFAGE·1REFROIDJSSEMENT •
,.-2535
90AT %
Fi gure ï. 12. Thermograrnrnes d'all1 ages carbone tungstène d·après SARA ( 1965).
L'al11 a!J8 est porté à- 2825~C au maxi murn. A cette température
l'alliage n'est pas homogène. r"Jüus pouvons penser que la composlt.ion en
carbone du liquide est inférieure à 50 atomes %.
Les transforrnatlons décelées sont certôlnerrJent dtune part l'équilibre
eutectique V,lC alprlÔ \rlC 1- x è 275f)~C et tfautre pert la décomposition
péritectique du WC à 2750°C.
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Au refroidissernent nous retrouvons la transformation péritectiql.Je à
279CJoC. La forrnation de l'eutectique alpha \r/C
'
--Â - vvC n'apparaît pas au
refroldlssement. La transformatlon à 2745°C est probablement la
décomposltlon pérltectoide gamma 'v12C~ WC + bêta W2C.
Le therrnograrnrne de l'échant111 on contenant 90 %de carbone peut être
interprété de la rnêrne rnanière. Ainsi la trônsforrnatlon péritectoïde
\~/'" -- a'r,h- tll/~' + C''':' /")j=:OC pr! t ·~trr-l rr"lrl"':l·{"'ot'"J. "'"'n -..II! ('"·S1 J... 4--- t "'"' t 1aiL1-x -' I..J ~ 1 ~..,) __ eUe. '= C, I! .jIj '=. 1.•• 1jU.~ .
5 - conCLUSions
H0r"r 0\ ~ n! 1 - 1!1!J'" ~ .~ ~ t -'l' t,-, l t ~ r' .. ., Y·41' Q 0' e·" ~ t r' ft'· t ·tre~' rri 6 T.' '" ~ 1 t t'-t" i ,..! l ."', ,....1 Il.~ -t 1... 8 l '-1' t:.j i..l ~ '. al':' J ' '.- lot. .:...., .j,:). j.J 1_ .1.. .j ,c .Cil t... =d; l4 i.,f ~ .,;;
reste assez proche de celles proposées par SARA (1965) et RUDV (1969).
L'observat i on des st.ructures métal1 urgi ques soul i gne l'i ntérêt du
procédé de fuslon et de pulvérisation princlpalerrient pour trois raisons:
1 - Grâce ès la fusion en creuset froid nous ne sommes plus tributa1res
de la composit.ion en carbone. Or la composition en carbone est le
.- .. ' ;'.t ..~ l'.~' ,- • 1 - d . f'" .- ~, f'" 1·· ... , +, .... ,. .... ~ .. - "1 ..,.; ,~I ,- - ..pijr1jrnë\.f e ql.Àl d 'Ij piUS grôn e ln tuenc~ .jt~l .j Sl.rdCt.U. 8 ,rlef.eJt ur~jÎ'~t.. ,= ~!.
,. .- r'" ,., r' t ,.. r ~.- ~ ,.. -.. " !""1' 1 ~ tI- te ~ .; ~ •. ",",.- .,p,j t. (j f. .~U J Ij IjUj r: i. e I~:'~ ~.J 1 IJ UUJ 1. 1 11 pj 1.
2 - Lr-1~' f ~t r· .-.~. ! j .~ ~ .-" ,....... 1-4 e ,-l,! ....-, t·; ".. -J jo"'. t ' ~ ~ 'J n~ ; ~, 1 ~ rI r-• .-. ...... ~I l'-'j f 1nCl ,,-. (-. -, -olt ~r;: .j 1.) '. r:.:' "Q l '= l.... .~ ~J t.J ~. ~ • 0 .:; i t 1.. t 1.1 1... ' 1 .~ r.; l-t '.... c:; t '... 1'; I.J r: l. t f • r; ,:; :: ~ :~ ~
1a structure obt.enue gràce à certai nes transforrnat i ons de prlases tre:;
r ~ p,' .... f"J t' ,..., t gr::'''''' Cl ,.. ; '. , ...... ,.-. .... te ,'" d ,-, ; )01"'~ l' ~ . ,.. ,... ~ r"" r r t :-11·-' :.. Q'-'{~ 1.J r;.:, r:.. â t_.... ij t. X .J 1 i. =.:. .;j e.:» J e rt:: 1 1 IJ 1.1 1~ .:- '= l d~ 1.. t;: e Il "= ,_ :J.
3 - Le procédé (je pul vérisat i on permet. de reteni r les pfJaSeS
",... t.....;. 1 4o. "+ t • t ~ d'''-'' ~ ,-' ·r· - ..-,.-. . ,.,... .; ,-. ~V'~ .- ,-pre.jan .e~ iJ neUl8 temperal.l...re ~ rn~rne an,:- cerl.. dln.;> I... 'J.~ Ce.:. ! l..)t id~':1
~:-tar-"·=tbl"'J~ -"1' ~I"'nd ',-. ~+ ~ dr-~· d"(Qt~,.· t ',-. e'" fi' ,...
, 1 1r:; j ~ t. U ~.j 1-4.j '.. 1J i Ul ~e1 i 1. tJ ~ .:- U t.,. t: .;. •re.j 1efI ee.j.
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Ce travail poursuit deux objectifs cornplérnentalres :
1- Définir et réaliser urie installation sirnple q,e fusion en creuset
froid et de pulvérlsation de carbur'e de tungstène.
2 - Analyser à partir de quelques observations} les rnécanisrnes
élérnentaires du procédé pour optimiser à l'aide de calculs sirnples, le
fonctionnernent de l'intt~11ation et les~ qualités rnétal1urGiques du produit,
..;
Fusion:
Lafuslon s·opère sur un barreau extrudé ê partir du rnélan98 des
poudres de carbone et de tungstène. La rnesure de 1a rési st i vi té él ectri que
des barreaux perrnet de déflnir les conditions pour lestJuel1es ils
deviennent compatibles avec le chauffage par lnduction. Les observations
concernant l f évo ltJt1on de 1a rési sti vi té en f oneti on de la ternpérature nOt~S
ont condul ts à 1ntrodul ra un-e étape de préfrl t tage des barreaUi( avant 1a
fusion. L'optlmisatlon dlJ creuset froid s'est faite à pa.rtir de
considérations électriques (fréquence) et surtout à part.ir de
con r-l' dAr~'" l' orl~"" g;'11-'~~6; r; .... f '("1"" (rtorYtbre d~ ~~.,., t ~:lur'-' s\r,,:,l.--.r-· r"', llr ~A"'" .; ~ ....!.;. r ...... 'j.:J '= t... J. I·:J, ~.; 1 f 1r;: \" 1q Y r:: ,:, 1 & • ..,:- '= '... r: ~,t: ;.i ',.. , .:;.:, '= •• & '.J •. '; 1 ..,:::. ~ :. : •
rlt~ou-:' d~t~rrr,;;"'nn~"e :jr;·:-itionnQr~erft (i~,~ ~:eÎ't~fjro:' rilJ ,.... ,-p:.t!·::;,:,t ...·:~ni~rl~~AI .;J ..., 1 1 1 1 wJ ..1 1 ... .; .... 1 • ft' • ., j t 1 1 • ......... <J .... • .,; ...J ·.·,...4 ,. ., '. ., ',.. - • - • •
U"·;:.c:r.-t fr~r urlÇ: i·nl'l R~ r~'~;Jl f Rrw u'iu fil"· ~.+ Al i i ~i J~ 1~~ (~l·tr~~ ~,~ (~;:~.~.:::~;.':' .:;.4 ; ~' ....., ;,.;,... _ _ _ '.I.A • r:; _ --j , ,1.. r.;; j f r: \. .... il'.., ,..4 1 .~ _. ..,j 1... t '. 1·_ ._ ......_'.... _ • • '...
t ~ rn" ~ r'- t , f r 0:' ' t ,. 4 ~ :-. 1 f 1 ; e" 'r'! + ~'- ! ,.' Q~'• t; 1 p,= ;J '" -..4 e .J 0n pIjr\. i 1. ,,4 1 1 rern et *!" e1~ \, e.... ,., .
PtJ1véri sa t ion ~
La rilj"'/6rl·.-::;~t';/J"'" ~~.~ QT·';'~Î'tLl.sO CI'r l:r' rl-!lt'~~l' +('"II·r~~';,:p·lt ;--;;,r;~ ";!~":_':- -'':'~ i ... ..!.J '. 1 Il .,._. ... 1 r:: ." •• r.:;., -..l'A !,À 1 ... ..4 1 ......J.... 1. l..J ·.4 l ,.'_ 1 1 •• _ - • ... !., .••.. - - -
'=C 1',.. '1'" nt ... "" t"1 l~· ~ t ...~ ~ 1· rr' ~ i.. ... e rr l' .... ::. .... II" J'-' 1 ! U r -. ~ T' e'~·" n("'; r('" ~ "'" 1 1,-· :' ~ ., ~ -, ,-. y-~."', ,~;. ..;-
'..1 1 ij 1 i:j '"' ij !~ ~ ..J '.. t. t ;; ~ 1 i ~ 1J: '" 11 ~ '.. ~ 11 1 r: 1... 'I ~ r:;. 1.. 0 1 1.J t t 1: t. ~, '- i ; .. W~; i j ,,-:. -':
i1roo'u;rCJ df~-:' "'-~rtlculA(' ':-rd'-'~rl' 'JUA':- d'"'! 1 m1r"l r:;r'~l"~ ~ ,:; ( ;::.:·li ... CJ ~~ ~;~
..... 1 I::f r.; '., t-' 1... 'w 1 1 ".:J .. ~. i r: l, .. .;; r; • JI, -' ;.,j lw '. 1.J 1 l~ • 1 1 '., ''; U 1 J ..... j '.J
t ~ r '-'1' 0n ..... 1 r"1 er" ~ r-" .., 1 ~ - ,~ 1 1 "'n;:''' ~1 ~ i ~ 1'; .; 0 :. r!~'"t ~,.,. l-1;j 11 h r r' .-! ~ ~ :. rI r~ ~ .;." .-, "::4.c I.J f ,~t.~ i t 'J 1~ Ji e t.. :,A 1; 81,.,.... 1; .~I...4; 1.J.w' 1.,. ....t.•d • ~ l '-J'w' ,••il il.) • '.' ;:,i :......:,; 1 '•.;. ; ~ : ..
r 0 1 ~ CI .~... .=. 1...· -1'~ t -; .... ..-. .. ~ 11", '::. ~ ; ..; 1 ... ; ~ t ::: .. r rl""'" 'Q,..-t --4 ,... ;-, ,., ~ ,.... ~ .- t 1 1 .M....
''-; U 1 ;:.... t; 1. 1.. C tJ ~ 1,. ~ 1 1 r11J li'" i... l 0n IJ U IJ 11.. rr, • /. 1 el'!Q~~ ..... " l-J!:.j ~ '... ; .;:,.. '.4 i r:: .:'
pulvérisées} nous évaluons Îa fractlon de vitesse acqu1':8 ;Jer 1e (nè~.a~
11 Qui de au .cours de 1a Dul ver; sati on, Cet te i nformetion perrnet d'est1rner
l'allure de la trajectoire des particules et d'adapter en conséquence}
l'encelnte de refroidissement. r'·Jous déterminons par allleurs les vitesse'::
de refroldissement#
SOlldlfication:
Tenant cornpte de la sensib111té du procédé è la rlôutèur de Ct1ute du
métal 11 qui de avant 1a pul véri set i on .. nous consi dérons Que 1e
soli d1 ft ·cet1on 1ntervi snt au cours de cet te étape,
Nous modélisons le so11dif1catlon à l f échel1e microscopique en
supposant un transport par di ffus1 on pure dans 1e 11 qui de et en ut111 sant 1e
cri tère des tabill té me rg i na1e,
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En reliant ce calcul à un calcul de transfert therrniQue à l'échelle de
la goutte} nous obterlons une évaluation de la vitesse de croissance. Les
résultats montrent que nous sommes assez proches de 18 vitesse de
stabl11té absolue chimique. C'est à dire Que la pulvérlsatlon condult
presque à des conditions de solfd1f1cat1on rap1de. Par su1te les ta111es
calculées pour les dendrites sont fines et les pa·rticules de seconde phase
tr ~'''' dl'~p(""Jr~f..~~· Lor-· rh·-· .... r' ·-4-1'-n~· nnl·"'roor~Dhl·qlt~ ..... ~ .... r1.f.. r ':-n·.,.... .. ,..,~~. Î'l'".!.• '~ .j ~ c, ~e.....:, . 'eI' .:. J l.J ~ C ,1 (j l., U l'~ 1.. ;. J.J _ 1 ~ .,.j 1Je ... r: 1 1f'3 l '. '= n'. ;.t ,j.~ .., c
résultat. Elles soul1gnent l'intérêt de pouvoir faire varier la cornposit.ion
en carbone du rnélange fondu grâce au creuset froid. Llnf1uence de la
vltesse du refroidissement est mise en évidence notarnrnent par la finesse
exceptl0nnelle de certaines structures observées. L'anal!dSe des
pararnètres de rnal11e rnontre que i a Dul véri sat ion fi g8 certai nes f orrne:3
métastabl es des phases du système carbone tungstène. r··JOtJ:; déca1ons en
outre dans certaines compositions la présence d'une pr,,~se qui
habltuel1ernent se décompose à haute température. L'évolution de la
mlcrodureté des sphérules est analysée en fonction des cornposltion.s et è
partir des micrographies. Les structures finernent dispersées et le
présence de la prlôse cubique alpriô V';C 1 _ apportent un sureroft. de :ji~;e~.~., x
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1 - 5Y5TEm~ CI1RBOne: TUnSSTEnE
Dans la conduction de la chaleur} on distingue habltuel1ernent la
contribution des phonons et celle des électrons. Il est permis de supposer
Que les deux contributions existent dans le rnélesrlge carbone tungstène
liquide, cornrne dans les carbures 'V'/2Cet WC Qui ont par ailleurs une
conductivité électrique cornparable à celle d'un rnétal (voir les courbes de
résistivité électrique chapitre 3). IJrl8 estirnation fondée sur les
propriétés respectives des élérnent.s tungstène et carbone n-aurait. pes ae
.:- ~.1 r' -:. -=. l-":' f· 1'-' P dCI li e'.t~ t dQ '11'''~;~· tJ tI', t:i 11 t ~ f ~ l' fr D~ rt 1C· fj1;Ar :=t l' r' --.:.........u.-] ~, ~
.:;; t:: ,,;,} '''' .... '." ~ .:> ... i.... . ..., '.. .~ 1 .... 1 . 1 t • '..J .JI '...1 1.1 1. .,., • , ...... 1.. ....l J,J .. '.1 1 l • 1 l 'J .
C'est. pourquoi nous proposons une est.irnatlon des propriétés du
mé1ange 1i Qui de fondée .sur ce 11 es du rné1ange so 11 de correspondant. Il
auralt été sourialtable de faire une int.erpolat.ion à partlr des carbdre:;
eux-rnêmes. r'1als l'hérnlcarbure de tungstène a été peu étudlé en.ral:;on de
la difficulté de l'obtenir très pur. Les données le concernant. font déf.:Jut.
Nos est1rrtati ons sont basées sur 1es proprl étés respect ives du
mélange Wet wc.
Nous considérons un alliage contenant 39 atomes %de carbone a ~:;a
température de fusion SOlt. 27âïoC ou 3020 r.~.
Conduc t i 1·/i té t. fterrn i que
Pour le tungs;tène une e~<trapo:;jtion apartir du r'1ETALS HA:I·1GE;C.C<
( 1979) donne k\'I =9())6 VI/(mK).
Pour "111: une ei::trapolation apôrt.ir de::; valeurs de PA';TOR (197:;)
,jonne k·w'c =56,S V';/(m~.:)
nous t~ljoptons pour le rnèlanl~e ka =(39/5:.)) 56}5 + (11,/50) 1;(J,6 =6~ '.-//: (nt. ,:
r--h~t""'lr rr;:.,~~~~""'·1_ \.l l ~ J , l'.J.:J.j , id~
La valeur calculée (HOCH, 1969, donne â 302() K
C \ J ,j?-' J/'" K"
_P l~ : "'"~ i. 1\ i<g..... )
LE\/lr~JSON (1964) propose une valeu·r calculée pour l'fIC OJ99 voislne de
331 J/(kg.K)
nous prenons pour le mélange
Cp =(39/50) 331+ (11/5()) (227) =308 J(kg.K)
Masse sQéci fi g~
Pour estimer la rnesse volumique du mélange nous falsons une
interpolation entre celle de WC 15,6 g/cm3 et celle de W2C 17,2 g/crn3.
Nous obtenons 16/7 g/cm3 pour le mélange fi 39 atomes %de carbone.
La variation de volume entre la température ambiante et 3020 K est
calculée· à partir de la dilatation thermique linéaire de v~C.
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Une extrapol est1on des données proposées par CHAi"JG ( 1967) donne
11. 10-6 K-1 à 3020 K.
fi V/"'; =3 X 11.10-6 (3020) + 0/025 = 12}5 %
r'~OUS avons ajouté 2J5 %pour la fusion (ALLEf·,J .. 1963).
La valeur de la masse spéc1flQue du rnélange à 3020 K vaut a1nsl
t6,7 (t -0, t 25) = t4,6 g/cm3.
Di ffusi vi té therrni gue
La di ffusl vi té thermi que vaut. ai nsi :
aiprlé =ka I( f .Cp) = 1,4.10-5 m2is;
Erni ssi '.Il té
L'érnissivité du rnélange à sa ternpérat.ure de fusion est prise él~;j1e ':
ceile du 'wC. r"Jous prenons la valeur proposée par PASTOR (i979) E = C,3,
Chaleur late.nte de fusion
La chaleur latente d·s fusion duméiange est évaluée àpartir de ce11e
du tungstène pur (METAlS HAr'·JDBOOK,. 1979)
Lf V,I =220 k.J/kg
Lf ViC ~ LfV·/ T fvlC!TfV'l = i 6!) k.J/kg
"'tr~t r'~id û rt~ i""'=-l'l-I~" lJt~l.ll\'''''''~ rrl:a:.
__t,,_\..I~IÇ ..l'o.' ~_.....l ~I Ij ..1. ~Itl ~~
L'entrop~e de "fusion volurnlque Vî3ut
51V = fmélônge. lf V·ie/ïf ".'v'C =6,ô2 105 J/Cnl.K)
E ~",c~-'~i Q ~IJQet-"l'l"'i Q1 ~ c_1_1'__'8 .,~ \.0-1_"\'_
00U~ 0bt~nl' r t 1 rel ~ \1;..1 ~ 1!r ri Al' ~ r; r--. r!"": ~ ~ .:, ~ r~ Col ,..."'; ",., l' ~ 11 p 1~ n! li ~ ;:l- :' r; :; t :~ ~ ~-i~. 1 • '::i 1 _ 1 ..., 1.J '_..... .J.. 1 ., l '= .::; 1 _. ..I:...é t-' ...,. 1 1J., _ _ 1 ...... i ·4 ~ .., 1.,.·... 1 ., - .....
t 'l' 4t ' .. t:'t ,.--' t' ~- _""'f ft -.r: 1 • .-,--',U1 lS0nS 1 e:'~preSS10n propo:'ee par _l_~': . :-!A; U ~~JJJL.iJ:i Il, 1 !;l,:;~)} ccn;:·2r~;·~:::-
1es rnétaux purs.~ro.f..C ~:r/M1C.) = QOG5. Lf(J/~). "M{UM3J/~)_2/3
Avec
VM ~ A~G / .14,6 :: .A3/Z~3/~
k~ Le ~ o,lt 1 -:r/t'Wl t
Coeffi ci ent de G1BBS-THOr1S0r',J
Le coeffl ci ent de Gi685-THOMSOr!'J du mél ange veut al nsi
bAM ~ I~"ira le 1 S1 V ~ S. /fO-1 (W1. K
2 - .1Z0TE
nu =25.10-5 m2/s
kaa =8.10-2 W/(rr,K)
Pr =0,82
~Gt :: 0/24 kg/m3
.r
Diffusivité chimiQue
Pour déterrniner la dlffusivit.é chirnique des atornes dans le iiquide
nous ne considérons Que les atornes de tungstène étant donné le caractère
part1culier des atornes de carbone. ~~ous prenons une valeur représentative
des métaux l1quldes Dl =5.10-9 rn2/s.
L -. l'"'! 1 . f t1 A ,., f . ... .. l""". ~..... ~ .- t -~. .. r- +,-: . t ~ r. ~ ~ ('" ~ f8, ~ ~ .::: r'- ~ t 1.- 1""' ".'-"- .-, ':-- ~:-et" ttl Ct4 ljU rc: r0lu 1 .:1 ~ '= 1ri 8 n. t::!.j'" e l '= C .Uc '=. l '... 1] t i .~ t l.J :j IJ 1i. 8·j ~ fJ t ~.) t :. ut::
l'encelnte a30CJK. Cela nous arnène à dét.errniner les propriétés prj~dslques
de l'azot.e à la ternpérature rnoyenne T =(3100 + 300)/2 = 170CJK.
Les propriét.és sont extrapolées è partir des valeurs proposée'; :Iôr
SACADURA (1978).
viscosité cinématique
corlducti vi té thermi Que
nornbre de PRA~JDTL
masse spéci flQue

5UOlll/WIX0)1ddV
1~fl051UV'ClI.GUOI13UO~
-G-~X~UUV
OSl
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Pour effectuer les calculs numériques la fonction d'l\lAr<JTSû\J est
approchée par le développement suivant (KURZ et D. \.1. FISHER 1984)
pour 0 <P i 1
1. (P) =(80 + 8} P + 82P2 + 83 P3 + 84P4 + 8SP5 - ln(Pl ).?exp(P) (A2.S.)
où
tVAr'ITSO~'; (1947) propose une solution rnathémetlque au problèrne de
. diffusion pour une dendrite ayant la forme d'un paraboloïde de révolution.
.Q =1(P) (A2.1.)
où S2. est la sursaturatlon chlmlQue
S2. = (ct-Co) l(ét-cs) ~ ((1:- c9l(t!-b.)ct' (A2.2J
avec
I(P):::. P.eJ<.P(P). Et1{P) (A2.3J
où P est le nombre de PECLET chimique
et EIJ(P).:::: J;i-e),lr(-~)/'à' Jd1] (A2.4.)
bl = 9.5733223454
b2 =25.6329561486
b3 = 21.0996530827
b4 = 3.9584969228
81 = 0.99999193
8~ =0.05519968
.,,1
aS =0.00101857
_ p4 + Al 03 ... a., p2 +a3P + a4HP) == Pexp{P}cl{P) = -14-....· ·4..3-t.-Z- --
. P" + bl P + ~2P -+b3 P + b4
8} = 8.5733287401
82 = 18.0590169730
83 = 8.6347608925
84 = O.2ô77737343
80 =-0.57121566
82 = -0.24991055
84 =-0.00976004
At. POl .~- " < ;. ~ 00... t. ~I _,_
où

IJIVt!9na
~lljH:)~,llij~UV'5510tJ~
-f-3X~UUV
~Sl
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Nous développons le calcul
proposé par RAPPAZ et THEVOZ
( 1967) pour rapprocher les
évaluatlons du rayon de pointe de
dendrite et de v1tesse'de
croissance è celle des transferts
de chal eurs à l 'éche11 e
t118CrCtScopi que.
Hg
Rtot
Figure (A3.1 J Croissance du grain équiaxe.
La dendri t.e équl axe dont 1a POl nte â un ra~don de cOL;rbure Ret une
ut te~c:e ~o cro1 ~-:'~'nl"'Q rl6ter....r-1l nl-' Q p;~r ' Q t'ouc-rofrl""t' d1 ""~'Or"'i~·""l· ~,.. ~ 4 ;.""!,:·r'" t,-,y ;:) ..", .U ::; ,.;} ..", a f", \,,; ~.. • 1 • '= 'W t..; l..-.j 'J ~,I.j f .~ '.1 '.,J 1tIr: J f 1. I.....j 1.. l! l'~ ~. i '. r:
d ~n~ Ir". '""' ....~;r ,..,0 .... ·'..· ... 1'""1, ~ T·;~i·;~..4~ r~ 'on f""l .. {FI· .... }," ~.\ '-'r ·"'il·-t~l ","J',~'~ ·~·l;·"""J f.J .j U11 I~: (2 1 i ~ 1 11r: 1 i'~ dr:; l '... •• t '.j r:; I,J 'd i'( ~~ t. !:l. M";, i .) f I_?-; r {~r=:,.. 1 i i.. l ') i i. ='1 ~ "
1~ "n::'rrIQ t./i+IQ~/::t"r ~tjCJ 1.-· "li01rtt~ ""i.-z 1.:. ~en,d,r-;to f/,l('':f!-:- ~lfOl i··t·..···.;:··'~r;· :.,~!.:;:;.:. .~;-.~,:~.-:,1 O. l '= i \. .•• ....; -.; ~ 1-4 \;4 r,;; 1 a I-l 1 • l '. _ ~ r: f.,J W i," ~ l '...... 1 4v '.A.:;J .A U ..J .... f... , J •.., 1....... ,_ ;._ ~.,; 1 • '•
•9.: .... + ur ..... ·.. r·~·;:., ..,..rntt r;.·~~r+; a'~ns"~ l'~ll;f ... ",. ;n+·..·r'"'·..:nt"! ·.~~t .. :I ..., ,;,. ~'i~,f~ ...;:"'"·;· :
:;: j J., J j f '..i j i j i: i t iet;;~w .. 1 J \.6 Î i '=' l '-4 d i '..1 ë i i fy r; f '-Î '= l'~ i i i. i q:,,4 '= i: i 1 t , ;. ::: t ,-=:.... . '..
9r ~ l' n ~ ~ r"""~ ~i î: 0 "i t ;-~ +l' f~n O.C·" col "1 e rie 1'1' n1~~. ~ r: 0 t' ~ /" i ~ .-- >:. +~ r~ ~~ i ~ r- ,'" i r r~".-:; i ri ~;:. . '-' t • -..,) y :.,,; Ir i f __ ç 1 : • 1 t.; '..) ç .;/.. • ~ u ...., 1 f i.t _ ç ..... . i""'! 1 r:",•.• , t·. •... 1 .. .... .. i .... ,. l ,'.. . ~ -
~0' ute' ~.e r~D~~ r+ l' + D::' r- dl' r- .;u~'1' 0n radl' a-1 ~ .~ T j t Î! U" du Cl ~.~ ~n r" i i~ U' -:~ '-'1 ~ ~ ,.el ~l r: ,...: (, -:~
.;J 1· .., .., ~ l"....., 1 t;J • \..ft.. :, ~ , U .; i l,J l ,t 4,,} ... ~..t ~ ~ ' ~.. ! J .'
~, i ' ;" nt i ,.. 0:' /"". ..of.... r-.!. t .....~ ~.; .;.: 1 '-'1' 0n 'j ~n~ ~.':l ~ ... nr-f r ~ ~ " ~. ·,., ...... ;. 'JO -1 ~,-. A! 1 f· ..... ". --. ,,; ; ~L4 U fit f~ C :.".j U 8 i ~ '. 1 iJ J.,J 1 1 1 t~ .j' f I~ .j t!..,j l.P:: 1..; j i.. ~ , '... ~.j!. ;j ! i! ;.; IJ lA r: i '= .; 1 .... ; ; 1
de concentration de soluté n'évolue pas dprès 1a 301iljiflcc~t.~on.
(A -:' "'" '\...).~.)
1
Co
8/2GJ.
.~
0a: Hg tot
"c:eu
+ -Co
C
CL
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f1 =fs/fg
fs est la fraction solide réelle
tg est la fraction de graln
Ecri "Ions ie conservat i on du so juté sur un grain en COf.Jrs de
solidificatl0n. Rernplacons la·couche de diffusion par un saut de
concentration à une fractlon de grain fictlve rtg (Figure A3.2.),
l~C5.4 + ct (f~- fs) +CO ~-P4') = Co
Remplaçons Cs par kCL* et dérivons par rapport au temps
i ~t ~/dt+{i;- h)d,cf/dJ-f- ctd.fildt-ctdf~/df - Co dl} Idk = 0 (A3.3J
~Oltlt.-If)Ct15jJJ-+~t-Co)1' IcI1- + (-f~ -/s) d.CtJdf- = 0 (A3.4J
i= l9f f rQ /, 7?f 5 r"''- .; , i ~e ~0ncent ~~ ~ ~ i':" a;'~ ~. ,.. 1 ....' ~,.... ':.1!""! f... fi' ! ~ ,~f./ 0 C'" tA. j". t ~ ~ - .. ~ ....r, .... .... M...,I. ~ t , 1 0 j 1 t '''''' '.... , .. : '.,. 1•• ;~ ; i JO t l·j UJ. t~ j :... j i 1 := '.... 1'" j ;..i (·f..... '., 1 f '.- r. I,À 1 :; _ ~
soiidlfication,
Le profl1 de concentrat1on en soluté peut être scrlêrnat1sê par le
Figure (A3.2J il l'aide d'une couche de diffusion d'épaisseur ~ .
'. +
C sol liq
(. /~ '7 t.-:1 ",,.,....1. , -T. ~
(A3.15.)
(A3.7.)
t'A-=; t:; ) n~u+ ;=iu'St"l' .:·e~ ·'~·i "-Q .\, w • wJ. • ~, .' .... .. ~ -.1} '-. i' .... .~ùd{~1otA- =- 1s / cl.J - (fd - fs). cl 52-1eU-
~ f~ ·D· S2. /~~/~) ==- -a. .ot/J 1olt- (~:'~ ..
~~/Jf;: d( R?/RS~)IdJ-=(~R}/ R~)d~/JJ-=3.hV/~
où V est 1a 'Il tesse de crot ssance du graf n.
Ainsi
311' I)/~R~/Z) ::: ~·h·V Irzy
d'ou
S-= 2 Div
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POLJrdéterrniner l'épijisseur de la couche de diffusion [; nous
supposons .. comme 11 est généralement adrnls~ Que le gradient de
concentration à rinter-face grain-liquide est la moitié de la couche 6. La
densité de flux de soluté à la surfece du graln s'écrit:
J=- D (ct- G» / (J(2) (A3.5,!
Ecrivons un bilan de soluté à la surface du grain:
4- rr~2..b{ct-Co)/(~/2.) =ft.. 7r Rf ~~s c.t-8-k)-(L;/~:JJr{R~3_RtJ:;., ::.';,
En dl vl sant par ( 1-1<) CL* et en ut111 sent l'expresslon de 1a
sursaturation chimique S2..::: (ct- Ca)/ g-~ ct nous obtenons:
-dis/dt +- SL 4.~ Id} -+ (1-1-/s )d..fLldf := 0 (A3.5J
Au cours de la soliëification la fraction solide réelle reste très
petlte devant la fractlon de grain
fs « fg
S1 nous négligeons fs devant f'g dans (A3.S.) nous obt.enons :
JC - [$ + 52 li) 1cI1- ==- 0 (~3ô.)
l'expreSSlon .sL·f'g - fs reste constante pendant la solidiflcôtion.
A l'lnstent 1rl1t1ai r'g =fs =0, d'où:
t~ =: t~/.Q
-- --------~------
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). ~ - ... - .
\~ .... ,-~.. ;'
1ntrodui sons une vari ab1e
r. =- dl~ = L DI(~ ·V)
~~ous obtenons,;''d =f'}( -1- 37:/2 + 62. -f2-~/4)
En regro-upant les e~presslons (A3.1.) (A3.7.) et (A3.25.) nous obtenons
une exoressl0n de la rroctlon so11d1f1ée réelle:}~ == f~ /t~ = .J2. f~'/ Ij ::: ..5L{.;f-"3 ~/2. +~z+ i:fI,) CA3.26,)
Pour elétermlner la rractlon de gra1n flctlve r-g l êcrlvons l-éQulvalence
entre le profil de concentration et une concentration constante CL* entre
tg et f:g (F1gure A3.2.)
({M- .
Cc r-Co)(;; - f'}) == U~Cl--Co)Ltrr /tl ~) ~t!»Tr().~~,ë) (A3.16J
où CLest la concentration du liQuide en soluté au delà de RQ. .
Pour S1 nID li fi er fai sons 1nterven1 r la couetle de di ffuSl on S ,
Pour Rg. CL vaut CL * et pour Rg+ d . CL vaut Co.
Ct. peut s'ei~prl mer par:
CL = -'l. (Ct._Co)/[+ ct + Rd-(çt-G:J)/J ~.(JZ- <: ~+cf (A3.17.)
l'expression (A3.16,) s'écri ter
i~-id-:::: (~/~~)f~(4i- (~-~)/J) lLidiL
SOlt: tî+df~ - f~ ~ (31 Rt&f?» [8 + ~/dX/1,3/3) - Izlf~J)J~ IA3. : s.;
['d -J~ .-= (~l r<~r ~) ~(A + ~/J"Jl(~+~3- '1~) -[~i )(fPoJ tJ]~- ~ 4)J .:~3.': >:
~ ~~ i'ei «~ , ilD...... ~ i.1&I ~ .."'. ~ { ," ,,,?,"-",,.,,.., ... (& ..~ lA .
wH '-' V ..... H.J 1 )Jl"iHI. li~""~ \..nJ1.~liUil:; , ~
r;-~~ rl{Z~;) [;2 (~/cJ1~+-dl- A((Raj/J)+ 4~ (~+d)~ tr '1~J ';~3,2 L
Soit 2 . S)
-1-; - i} =(AIt., r2-Mt» { (, ~2cT + h R~.d +- d ÇA3.::.::
~n lntrO(jUl~$ant ri: =Rai/Rtot; nous ~Dout1ssûn:~ ~ 1'8;\oraSS1Cin :
i~ -i~ =(h /4 )"( b J7~ ~ 4dl1r<~2 +d 5/ lZj 5)
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